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Vorwort

Die in kmapper Form abgefassten Anleitungen sollen die
Kursteilnehmer sowie die Praktikumsassistenten bei ihrer
Arbeit unterstiitzen. Auf zusitzliches Literaturstudium so-
wie auf Erklérungen des Assistenten kamnn nicht verzichtet
werden. Die Arbeitsordnung wird den Teilnehmern bei EKurs~
beginn ansgehdndigt.

Wir beabsichtigen durch unsere Kurse, einen Einblick in die
radiophysikalische Messmethodik sowie in die radiochemi-
schen Arbeitsmethoden zu vermitteln. Die von uns geforder—
ten Versuchsprotokolle und -Ausarbeitungen werden den Teil-
nehmern fir ihre spiteren Arbeiten niitzlich sein.

Das Praktilum, wie es zur Zeit en unserem Institut durchge-
fithrt werden kann, wird von uns laufend verbessexrt und
durch weitere Aufgaben erginzt. Zunichst mussten wir uns
bei der Auswahl unserer Aufgaben von den réumlichen Gege~
benheiten sowie den z. Zt. zur Verfiigung stehenden appara-
tiven Hilfsmitteln leiten lassen.

Auch an dieser Stelle mdchte ich allen sehr herzlich dan-
ken, die dazu beigetragen haben, dass das Praktikum in die-
ger Form seit September 1956 durchgefiihrt werden kann,

Den Kursteilnehmern wiinschen wir fiir ihre Arbeit viel Er-
folg.

Doz. Dr.-Ing. habil. L. Herforth
- Ieiter der Abt. Unterricht
am Institut fir angewandte Radioaktivitidt, Leipzig
im Ministerium fiir Chemische Industrie ~
im Mai 1957
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P-Versuche (im Physiklabor)

P-1:

Grundmessungen em GEIGER-MULLER-Z&hlrohr I
(Charakteristik, Zihlrate, Statistik, Tot-
zeit nach STEVER)

Grundmessungen am GEIGER—MULLER—ZﬁhZ!.rohr IT
(2 weitere Methoden der Totzeitbestimmung
und I&ngsempfindlichkeit eines GEIGER-
MULLER-Z&hlrohres)

Dosimetrie von Gammastrahlung mit Taschen-
Kondensatorkammern

Photographische Dosimetrie von Gammastrah-
lung

Absorption von Gammastrahlung
(Helbwertsdicken und liassenabsorptionskoef~
fizienten, Energiebestimmung der Gamma-
strahlungj

Bestimmung von Piillstandshshen durch Gemma-—
strahlmessungen mit Kobalt-60

Hessung dicker Schichten 60
(kbsorptionsmessungen mit Co )

Messung von Stromungsgeschwindi gkeiten

Relative Aktivi titsbestimmung von B-Strah-
lern mit dem Glockenzdhlrohr

Absolute Aktivitﬁtsbestimmmg mit definier~
ter Geometrie am Glockenzéhlrohr

Abgolgte Aktivitﬁtsbestinmng nach der
Koinzidenzme thode

Absolute Aktivitdtsbesti . _
Z&hlrohr inming mit dem 47

Bestimmung von Dysprosium in Holmiumoxyd

1&:&1; }éilfe giz; Aktivierungsanalyse i
eutronenfluss, Absolutmetho -

methode, Halbwe::‘tzeiten) des Vergleichs

?eE; ggig{illationszﬁhler

pfindlichkeit, thermischer Rausche
Spammngsch&rakteristik, Szintillatorzrfxe?igz"
Alpha-, Beta- und Gamastrah-lung
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Alphastrahlmessungen mit dem Szintilla-
tionszdhler

(ZnS—Ag—Leuchtschirme, Absorption in Zapon-
lack, Reichweite in Inft)

Alphastrahlmessungen mit dem Funkenzihler
(Charakteristik, Zdéhlrate, Statistik)

Betastrahlmessungen mit der Aluminium-
Ionisationskammer

Gammastrahlmessungen mit der Blei-Ionisa-
tionskammer

Verseuchungsmessungen
6 Aufgaben aus dem Gebiet der Elektronik

Zur Zeit in Vorbereitung befindliche
Versuche

C-Versuche (im Chemielabor)

1:
2
3z
4:
52

Sanitized Copy Approved for Release

Hydrophobierung von Glesgeriten
Radiometrische Thalliumbestimmung
Bestimmung der ILoslichkeit von MgNH4PO4
Radiometrische Kaliumbestimmung

Radiometrische Volumen- und Konzentrations-
bestimmung

Césium-137/Barium-137 Trennung
(Abfallskurve, Halbwertzeit, “over-all-
correction-factors®)

Abtrennung von UX, (Pa-234) aus Uran

Trigerfreie Abtrennung von 121 (Th234) aus
Uranylnitrat

Trennung des Yttrium-90 vom Strontium-90
mit Ionenaustauschern

Silverschnellanalyse durch Neutronenalkti—
vierung

Abtrennung von Radiojod aus bestrahltem
Lthyljodid
(SZILARD-CHAIMERS-Effekt)

DP81-01043R002300240007-9
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aus mit

: dioaktivem MnO.
C-12: Abtremmung von ra gm Klln04

thermischen Neutronen aktiviert
C-13: Brom-80 Isomerentrennung
C~14: Isotopenverdiinmungsanalyse
C-15: KXohlenstoff-14 Selbstabsorption

C-16: Adsorptive Mitfdllung an Silberhalogenid-
niederschliigen

C-17: Austauschreaktionen
C- X: Zur Zeit in Vorbereitung befindliche Versuche

Yersuch P-1: Grundmessungen am GEIGER-MULLER-Zihlrohr I

Iiteraturverzeichnis J 1. Aufgabenatellugg:
3 1.1, Aufnahme der Charskteristik eines GEIGER-M{LLER-
Anhang: Zihlrohres (graphische Darstellung, Angabe der Ein-
satzspannung, Plateauldnge, Arbeitsspannung, Stei-
Tabelle 1: Muster einer Messtebelle
; gung).
Tabelle 2: ?.echenta.fel fir 64-fach~-Untersetzer Besti ng der Zihlrate eines Priparates und Feh—
Tabelle 3; Tabelle nach L. MEYER-SCHUTZMEISTER B lerberechnungen.
Priifung der statistischen Reinheit einer Zihlung.

Ty

i

22

>

K
[
o,

T

Bestimmung der Totzeit eines Zéhlrohres mit dem
Impulsoszillographen nach der Methode von STEVER,
und Berechnung des Totzeitkorrekturfaktors &7 fiir
verschiedene Zihlraten (graphische Dars tellung
8. =1 (2)).

2. Literatur: (1, 2, 3, 4, 5)

3. Zubehdr:

1 kompl. Messanordnung

1 radioaktives Prdparat (Uranglas)
1 Normaloszillograph

1 Impulsoszillograph
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4. Einfithrungs:

Das Zdhlrohr dient zum Nachweis und zur Messung radioakti-
ver Strahlung. Es besteht prinzipiell aus einer zylindri-
schen, leitenden Kathode (K) und einem zentral angeordneten

Anodendraht (A) (Abb. 1). Dieses System ist vakuumdicht
eingeschlossen und

mit einer Zdhlgasfiil-
lung versehen. Je
nach der Fiillung un-
terscheidet man
selbstloschende (mit
Loschgas, meist Alko~
holdampf) und nicht

I selbstléschende Zdhl-
rohre (ohne Ldschzu-
satz). Die letzteren

B. mit ei-

-

verden z.
ner Totzeitstufe betrieben.

Fdllt ein geladenes Strahlenteilchen in das Zahlvolumen
ein, so erzengt es in dem Zéhlgas eine Ionisation (das
Zdhlrohr registriert auch ¥ ~Quanten infolge der von ihnen
im Gehfiuse ausgelosten Elektronen (siehe Versuch P-5)). Die
gebildeten Elektronen bzw. Ionen bewegen sich infolge des
elektrischen Feldes entsprechend ihrer Ladung zur Anode
oder Kathode. Die Geschwindigkeit, mit der die entstehenden
Elektronen anf den Anodendraht zufliegen, hdngt von der
Spannung am Zihlrohr ab. Man unterscheidet im wesentlichen
folgende Arbeitsbereiche:

Den Proportionalbereich:

Die Zdhlspannung ist gerade so gross, dass die Geschwindig~
keit der vom Strahlenteil chen erzeugten Ionen (bzw. Elek-
tronen) ausreicht, um weitere aug dem Weg getroffene Gasmo-
lekiile zu ionisieren. Die Zahl der insgesamt erzeugten
Tonen ist dann der Anzahl der Priméirionen (vom Strahlen-

8
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teilchen direkt erzeugten Ionen) proportional und deshalb
von der Energie des Teilchens abhiingig.

Den Ausldsebereich:

Die Z#hlspannung ist so hoch, dass nicht nur die Primirio-
nen neue Ionenpaare bilden kinnen, sondern ench die sekun~
dédr gebildeten ionisieren. Es entsteht eine Elektronenlawi-
ne, die von der Anzshl der Primdrionen unabhingig wird.

Die im Z&hlrohr entstandenen Elektronen werden auf dem
Zéhldraht gesammelt und laden kurzzeitig einen Kondensator
auf, welcher sich iiber den Widerstend entlidt. Der Verstir-
ker nimmt einen Spammungsstoss anf, der direki oder iiber
einen Untersetzer von einem Zdhlwerk registriert wird.

Eine Zdhlrohrentladung fiihrt zur Ansbildung einer positiven
Raumiadung um den Z&hldraht. Im Raum zwischen dieser La-
dungswolke und dem Zi#hldraht wird das Feld so weit herabge-
setzt, dass neu ankommende Teilchen keine Lawinen bilden
ktnnen. Erst wenn der Raumladungsmantel ein bestimmtes
Stiick nach aussen abgewandert ist, nimmt die Feldstirke
wieder den Wert an, der der Einsatzspanmung des Zdhlers
entspricht. Wdhrend dieses Zeitabschnittes ist der Zahler
vollkommen unempfindlich, er ist in dieser Zeit tot (Tot-
zeit). Danach treten zunichst Impulse mit kleiner Amplitude
auf, die allméhlich wachsen und échliesslich nach der "Er-
holungszeit" wieder die volle Hthe erreichen. (Positive La-
dungswolke hat die Kathode erreicht.)

5. Arbeitsanleitung:
5.1. Aufnahme der Charakteristik eines GEIGER-MULLER-
Zéhlrohres

Die Ziéhlrate z = m/+t (Imp./min) ist mit einem Uranglaspri-
parat bei gleicher geometrischer Anordnung fiir verschiedene
Zéhlspannungen U(Volt) zu bestimmen und z = £ (U), wie die
Abb, 2 zeigt, graphisch darzustellen. Der graphischen Dar-
stellung werden entnommen:

DP81-01043R002300240007-9
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Einsatzspan-
nung UE’ Pla-
teauanfang
Pa’ Plateau-
ende Pe und
die Arbeits-
spanmng UA
ca 50 Volt
iiber A

Die Steige-
Tung der
Spanmung vom
Einsatzpunkt
Up erfolgt dabei stufenweise in Absténden von 10 Volt (im
Konstenzbereich genligen Abstiénde von 20 bis 50 Volt).

Achtung! Um das Zdhlrohr nicht unbrauchbar zu machen, darf
nicht iiber das Plateauende hinweg gemessen werden.
Man hore lieber vorher auf und gebe eine Mindest-
lénge an (etwe grosser als 150 Volt!).

Bei hoher Teilchenzahl (z. B. 2000 pro min im Platean) ge-
niigt eine Messzeit von 1 Minnte, man wiederhole jede Mes-
sung 3 bis 5 mal (hierdurch machen sich Stérungen sofort
bemerkbar) und verwende den arithmet. Mittelwert fiir z zar
graphischen Darstellung.

Die Steigung des Plateaus ist im Arbeitspunkt zu ermitteln
bezogen auf 100 Volt,

zy = Imp./min bei (UA - 50) Volt

%, = Imp./min bei (UA + 50) Volt

2 Imp,/min bei U,

Steigung: (z2 - zl) . 100
- %/100 Volt

“Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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5.2 Bestimmung der Zihlrate eines Priiparates und Pehlerbe-

rechnungen
Die vom Priédparat erzeugte Zihlrate z ergibt sich aus

(s3]

wobedi zp die Z#hlrate fiir eine Zihlung mit dem Pridparat und
2, die Zidhlrate fir eine Zdhlung ohne Préparat ist. Die
Zénlrate z oder der "Nullwert" (anch Fulleffekt, Leerwert)
wird durch die kosmische Strahlung, durch die Aktivitdten
in der Umgebung und durch innere Zghlrohreffekte bewirkt.

z=zp-z

Zur Ermittlung von zp und Z, missen die Impulszahlen an und
m, mit und ohne Préparat gemessen werden.

Gang der Messung von mp und der Ermittlung von z ‘mu und
Z, 8ind nach dem gleichen Verfshren zu bestimmen H
Im Arbeitspunkt UA des Zihlrohres werden mit Priéparat
(Uranglas) ny Kontrollmessungen m,y durchgefihrt (1 = 1, 2,
.e np). n
Zu berechnen sind: impi
1. Das arithmetische Mittel Ep = =1

l]p

2. Die Abweichungen £ Jeder Einzelmessung vom Mit-
telwert:

vi=i'1 -m

b bi (Die Summe aller vi.

muss nahezn O sein)

Die Quadrate der einzelnen Abweichungen:
2 _ (= _ 2
Vy© = (mp mpi)

Der mittlere statistische Fehler der Einzelmessung:

2 2
s’exp:-tvw;ﬁ_-l')" ﬁirnp>>l::’i V}S;l;

5. Die Standardabweichung (Erwartungswert):

Gst =+ \lﬁp

DP81-01043R002300240007-9
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G.. /6., (Reinheitszahl) ist ein Mass flr die bei
exp’ Vst X X
der Messung erreichte statistische Reinheit.

Der mittlere statistische Fehler des Mittelwertes

=2 V 2
absoluts ARy = x n—p;%_—n- =+ %’%P-
_Oet V 3
Vo p

A
cdev relativ: —_mp—- . 100 (%)
i,

Die mittlere Zghlrate z fiir die Zdhlung wit dem
¥
Préparat ergibt sich aus:

n,

Bntsprechend ergeben sich:

I.r absolute statistische Pehler des Mittelwertes
der Zi#hlrate:

. _As
Dz -2

Der relative stetistische Fehler des Mittelwertes
der Zéhlrete:

%— 100 %Lﬁﬁ__%_

% %/tp I—ﬂp
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1l. Damit folgt fiir die Zdéhlung mit dem Préparat

EP (Ep ..t A Ep) (Imp./min)

Az
z Z_ (Imp./min) + —E— . 100 %
» = % Z,

Gleiches fiihre man zur Ermittlung der Zdhlrate Zo
durch.

12. Sind 7 und Z, euf diese Weise bestimmt, ergibt
sich z aus:
zZ=2, -2
13. Der GAUSS'sche Fehler von z wird aus der geometri-
schen Addition der absoluten Fehler gewonnen.

Az + VAEPZ + AEOZ

Daraus lédsst sich berechnen, dass fiir % = n,
z am kleinsten ausfédllt, wenn bei vorgegebenem

(tp + to)

10 min, z, == 100 Imp./min,

10 000 Imp./min

10 . 139 = 1 min

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9



5¢3. Prfiflm der statistischen Reinheit einer Zéhlu

pie Impulszahl m eines rediosktiven Materials ist etwa in
100 Einzelmessungen zu je 1 Minnte zu bestimmen. {ca. 2000
Imp.). ins diesen Messungen sind zu entnehmen:

1. Der Mittelwert:

5.2

n

2. Des Intervell zwischen der grossten und der klein-
sten Impulszahl.

Dieses ist so in etwa 10 Intervalle (Klassen) einz-
teilen, dass der kleinste Messwert in die 1. Klasse
und der gréssie Messwert in die letzte Klasse fdllt.
Men zdhle ab, wieviel Messungen (HEufigkeit H) jeweils
im Bereich der einzelnen Klassen liegen und gebe die
Zahl in % von der insgesamt durchgefiihrten Messzahl n
an,

3. Die HHEufigkeitssumme fiir die k-te Klasse.

Die Héufigkeitssumme ist die Summe der Hiufigkeiten
der Kessungen in allen vorangegangenen Klassen ein-
schliesslich der k-ten Klasse. (Die Hiufigkeitssumme
der 10, Klasse muss definitionsgemiss 100 % betragen!)

Erhzlt man z. B. fiir den kleinsten Kesswert m = 95 und fir
den gréssten Messwert m = 182 Impulse, so erfolgt die Ein-
teilung in Klassen und die Berechnung von E wie .folgt:

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release

Klassen

1. 90 - 99
2, 100 - 109
3, 110 - 119
4.
5.
6.
Te
8.
9.
0. 180 - 199 100 %

Die Auswertung der Messung wird auf Wahrscheinlichkeitspa—-
pier vorgenommen. Die X-Achse ist auf diesem Papier linear
geteilt, die Y-Achse nach dem GAUSS*schen Pehlerintegral so
geteilt, dass eine Glockenkurve in karthesischen Koordina—
ten in dieser Teilung eine Gerade ergibt. Dabei werden die
Hufigkeitssummen ) H auf der Y-Achse und die Klassen auf
der X-Achse abgetragen.

Aus dem Mittelwert m kann man eine Gerade (auf linearem Pa-
pier elne Glockenkurve) konstruieren, wie sie bei einer rei-
nen statistischen Verteilung der Messwerte vorliegen soll-
te.

(Die Einteilung suf der Abszisse muss so vorgenommen wer-
den, dass & etwa in der Mitte des Bogens zu liegen kommt
und grosster und kleinster Messwert sowie @ - 2 & und

&+ 2\ T eufgetragen werden kinnen.)

Die theoretische Gerade (theoretische GAUSS-Verteilung) er-
hdlt man, indem man

bel 50 % D H
- 2\]5 bei 2,4 % Y H
%+ 2@ bei 97,6 % Y H

DP81-01043R002300240007-9
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eintrigt und die 3 Punkte miteinander verbindet.

Die_gemessene Kurve erhilt man, indem men die Hiaufigkelts-
summen der einzelnen Klassen jeweils liber dem grossten Wert
der Klasse abirdgt.

Men berechne die Abweichungen der experimentell ermittelten
Werte von den theoretischen bei - Z'V_E'und o+ 2 'V—x'ﬁ_;‘
betragen diese nicht mehr als 5 %, so ist bei 100 Messwer-—
ten die Messung noch mit statistisch rein zu bezeichnen.

5.4. Bestimmung der Totzeit eines Zihlrohres mit dem Im-—
pulsoszillographen nach der Methode von STEVER und Be-~
rechnung des Totzeitkorrekturfaktors B flir verschie~
dene Zéhlraten (gr‘aphische Darstellung Eg = £ (z))

Nach STEVER :dast sich die Totzeit beim selbstléschenden
Zéhlyohr wis: f .%% messen:

Die Zdhlroesrimpulse lésen die Zeitlinie eines Oszillogra-
phen ans, wihrend sie gleichzeitig dem zweiten Plattenpaar
des Oszillographen zugefiihrt werden. Der erste ankommende
Impuls 18st die Zeitlinie aus und wird gleichzeitig am Be-
ginn der Zeitlinie registriert. Wdhrend des weiteren Ab-
laufs der Zeitlinie erscheint auf ihr innerhaldb der Totzeit
kein Impuls. Bei Verwendung eines Zeitmarkengebers (Zeitan-
gabe z. B. in 25 ns) kamn die Totzeit abgelesen werden.

Das Zéhlrohr muss vorher auf den Arbeitspunkt eingestellt

werden und eine hohe Teilchenzahl (mit Préparat) registrie-
ren.

(2 weitere Methoden der Totzeitmessung siehe Versuch P-2.)

Ist die Totzeit T eines Zihlrohres bekannt, so kann man aus

jeder gemessenen Zidhlrate z diez\vahre Zahlrate 2, berech-

] W P
nen. Der Korrekturfaktor g,c = ist dabei eine Funkiion
von 2z und zwer gilt:

2,
g =—2- 1
T z T —z7

Declassified in Pa
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Man berechne 8¢ fir verschiedene Z#hlraten (etwa 2 500,
5 000, 10 000, 20 000, 30 000 Imp./min) und zeichne
8 = £ (z) auf Millimeterpapier.

6. Erginzungen:
6.1. Prinzipieller Aufbau der Messapparatur

PR = Prdparat, ZR = Ziéhlrohr, US = Untersetzergerdt,
HS Hochspannungsgerdt, V = Netzspannung.

6.2. Mesgstabellen

Zu jeder Protokollfithrung gehért die Anfertigung einer ams-
fiihrlichen Messtabelle. Das Aussehen der Messtabelle rich-
tet sich nach der Aufgabenstellung.

Alle Ablesewerte und Versuchsdaten sind stets zu notieren!!
Nicht auf Zetteln schreibem oder rechnent!!

Bei Verwendung eines 64-fach-Untersetzers ist die Rechen-
tabelle im Anhang (Tabelle 2) zu Hilfe zu nehmen. Tabelle 1
im Anhang zeigt ein Muster einer Messtabelle.

6.3. Totzeit

Weitere Ausfiihrungen zur Totzeit siehe Versuche P-2 und
C-6 sowie Abb. 29.

DP81-01043R002300240007-9
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Versuch P-2: Grundmessungen am GEIGER-MULLER-Z8hlrohr II

1. Aufgabenstellung:

1.1. Zwei weitere Methoden der Totzeitbestimrung eines
Zihlrohres.
1.1.1. Die 2-Priparate-Methode.
1.1.2. Bestimmng von VU mit der Totzeitstufe nach

HERRMANN und RENKER.

1.2, Priifung der Lingsenmpfindlichkeit eines zylindri-

schen GEIGER-MULLER-Z#hlrohres.

2, Literatur: (1, 2, 6)

3. Zubehir:

1 kompl. Messanordnung

2 Uranglas-Préparate, 1 Co
1 Totzeitstufe

1 Pb-Blendenvorrichtung

6 O-Prﬁp arat

4. Einfihrung: (Siehe anch Einfithrung za C-6)
4.1. Zur 2-Priparate-Methode

Unter der Totzeit T verstehen wir die Zeitdauer in sec,
welche ein Z#éhlrohr, nach dem es einen Impuls angezeigt
hat, fir die weitere Messung unempfindlich (tot!) bleibt.

Bel Bestimmung von T nach der 2-Priparate-Methode ver—
gleicht man die Summe der Zihlraten der einzeln gemeasenen
PrﬁparateA(zl + zz) mit der Zihlrate, wenn beide Priparate
gleichzeitig auf des ZHhlrohr einwirken (zlz). Wegen des
Auftretens von Zéhlverlusten bei erhthter Teilchenzahl ine—
folge der Totzeit ergibt sich eine Differenz:

%y + Zp > Z)p + 7
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Plir die wahren Zdhlraten (ohne Totzeitverlustel) gilt:

Ziw * Zow T Z1ow * %o

(Index w bedeutet wahre Zdéhlrate, z, = Fulleffekt).

Bei Vorhandensein einer Totzeit T s ldsst sich diese aus
don gemessenen Zihlraten (diesmal Imp./séc wegen T (sec)!)
niherungsweise ermitteln nach:

Zh + By = Tyo = %
T - 12 2 212 zo(sec)

z - 2" -8

12 1 2
Die Bestimmang von T mach der 2-Priparate~Methode, die auf
einer konstanten Totzeit basiert, sollte nur dann vorgenom-—
men werden, wenn die Zéhlverluste nicht mehr als 10 % be-
tragen. (Mit anwachsender Zihlrate sinkt die durchschnitt-
liche Totzeit ab. Wie ist dies zu erkliren?)

4.2. 2ur Bestimming der Totzeit mit der Totzeltstufe nach
HERRMANN und RENKER

Die Totzeitstufe zwingt dem Zéhlrohr durch kiinstliche Ab-
senkung der Zéhlrohrspanmung unmittelbar nach Eintreffen
eines Impulses eine vorher wihlbare Totzeit auf.

Registriert man die Zéhlrate in Abhiingigkeit von der anfge-
driickten, kiinstlichen Totzeit 'UK und tridgt % = £ (TK)
graphisch auf, so liegen alle Messpunkte auf einer Geraden
durch -Jz“—-, wenn die gewdhlte, kiinstliche Toizeit grisser ist
als die"Totzeit des Zi#hlrohres T. Ty ist die wahre Zéhl-

rate.

Zéhlt man ohne Totzeitstufe und erhdlt den Wert -1‘—, so kann
man ens dem Diagramm, wie in Abb. 4 gezeigt, die ®TotzeitT
des Zidhlrohres ermitteln.

DP81-01043R002300240007-9
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Ty [oec]

4,3, Zur Iingsempfindlichkeit eines GEIGER-MULLER-ZEhl—~

rohres

Die Empfindlichkeit eines Zéhlrohres ist nicht in allen
Bereichen des Zdhlrohres gleich. So beobachtet man z. B.
bei einem zylindrischen Zihlrohr eine Abnghme der Empfind~

lichkeit nach den Enden des Z&hlrohres zu. Es soll hier
mit einer geeigneten Blendenvorrichtung die relative Idngs=-
.empfindlichkeit eines zylindrischen Zdhlrohres aisgemessen
' werden.

5. Arbeitsanleitung:
5.1, Die 2-Prédparate-Methode

Man z&hlt die Teilchen vom Prédparat 1 (ml) etwa iiber 10 NMi-
maten (5000 - 10 000 Imp./min) und legt danach das 2. Pré-
parat an die daneben vorgesehene Stelle und zdhlt die Teil-~
chen vom 1., und 2., Prédparat (mla) gemeinsam. Nach Entfernen
des 1. Priparates wird mit dem 2. allein geziéhlt (mz). Der
Nulleffekt (mo) wird nach Entfernen beider Préparate re-
gistriert.

Aus den gemessenen Impulszahlen bestimme man die Zdhlraten
z in (Imp./sec) und berechne die Totzeit nach der oben an-
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gegebenen Niherungsformel fiir T . Da der Ziéhler in der For-
mel fiir T einen verhiltnisméssig kleinen Wert hat, niimlich
nur die Differenz von nahezu zwei gleichen Grossen bildet,
wird dusserste Messgenauigkeit fiir Zys Zp und 2910 gefor-
dert.

Eine Pehlerabschitzung fiir T ist mit Hilfe der Standardab-
weichung durchzufiihren, .

Man bergchne die Korrekturfaktoren goe fiir %)y Zp und %15
(gc 7 = T=F®), ermittle die wahren Zihlraten
(2 = &7 + 2z) und die Totzeitverluste (z, - 2z).

5.2, Totzeitbestimming mit der Totzeitstufe

Die Zéhlrate z wird in Abbiingigkeit von der anfgedriickten
Totzeit tK mit der Anordmung Abb. 5 gemessen und —%—- (z in
Imp./sec) als Funktion von tK graphisch dargestellt,

Die Z&hlrate L

ohne Totzeitstufe wird gemessen,
Die Totzeit des Z&hlrohres wird der graphischen Darstellung

entnommen. *

Warum liegen nur die Messpunkte fiir tK >7: auf der Gera~
den, und wie ist das Verhalten fiir tK < T 2u erkliaren?

5.3. Priifung der l&ngsempfindlichkeit eines zylindrischen
GEIGER-MULLER-~Z&hlr ohres

Mit einer Blei-Blenden-Vorrichtung wird ein Gammastrahlbin-

del ansgeblendet und damit ein Z&hlrohr in Idngsrichtung

abgetastet., Die Zihlraten sind m Abhiingigkeit von der ge-

troffenen Stelle des Zéhlrohrs graphisch ayfzutragen.

Man diskutiere den Verlauf der erhaltenen Iéngsempfindlich-
keit.
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6. Erginaungen: 3 Yersuch P-3: Dosimetrie von Gammastrahlung
Blockschaltschema zur Zdhlanordnung mit Totzeitstufe mit Taschen-Kondensatorkammern

1. Aufgabenstellung:

l.1l. Messung von T -Strahlendosen mit Taschenkondensa-
torkammern.

Totzeit-
1 stufe
-3

1.2. Dosisleistungsmessungen und Bestimmung der maximal
zulissigen Aufenthal tsdauer "Tmax“ in verschiedenen
Abstdnden "a" von einem Radiumprédparat.

1.3. Abschirmung von Radium-¢ -Strahlung durch Blei.
(Gebrauch der Tabelle von L. MEYER-SCHUTZMEISTER.)

2. Literatur: (7, 8, 9)

3. Zubehor:

1 Elektrometergerdt mit Messkopf (nach BRUNNER)

1 Bedienungsanweisung fiir das Elektrometergeridt

1 Lichtmarkeninstrument (5 bis 500 };.A.) mit Beleuch—
tungstransformator

12 Paschen-Kondensatorkammern (aus Aluminium)

1 Justierkammer

1 Dosisleistungsmesser FH 40 H

1 Ra-Préaparat (10 mC) auf Bestrahlungsbrett

Diverse Bleiziegel

1 Stoppuhr

4. Einfithrungs
Als Einheit fiir die "Dosis" von Gammastrahlen ist das
"Rontgen" (r) eingefiihrt.

1 r ist diejenige Menge von Rontgen- oder Gammastrahlung,
die vermdge ihrer geladenen Sekunddrteilchen in einem cm
Iuft unter Normalbedingungen (= 0,001293 g Iuft) 2,08 . 10°
Ionenpaare erzeugt (das entspricht einer elektrostatischen
Ladungseinheit beiderlei Vorzeichens).

23
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Liegt an einer bestimmten Stelle eine Gnmma—strahlunga_
Intensitét vor, so wichst die "Dosis" (D) an dieser Stelle
linear mit der Zeit (t) an. Ausserdem nimmt die Dosis
(punktformige Strahlenquelle, geradlinige Ausbreitung der
7 -Strahlung vorausgesetzt) mit dem Quadrat des Abstandes
(a) von der Strahlenquelle ab und ist der Aktivitdt N des
Strahlers proportional.

Zur Berechnung der Dosis 8ilt somit:

n:nx.%é—’“(r),

dabei sind N in mC, t in h und a in cm anzugeben. Die P-.-
portionalitétskonstante oder auch "Dosiskonstante® "IJK"
hingt von der Art des verwendeten Streahlers ab.

Die Gammastrahl-Emission eines radioaktiven Strahlers wird
in Rontgen pro Millicuriestunde (r/mC.h) in 1 em Abstand
von einer Punktquelle ausgedriickt ("Dosiskonstante").
Fiir Radium:
. 2
Dy = 8,4 (L cm,
h . mC

Unter “Dosisleistung" versteht man den Quotienten
Dosis/Zeit.

Man erkennt leicht, dass die "Dosisleisﬁmg" bei gleichem
Abstand a zeitlich konstant ist, wemn die Aktivitdt N

gleich bleibt. (Dies gilt fiir Radiun, Halbwertzeit 1590
Jahre,)

%=DK-§;(r/n)

Als maximal erlaubte Woche
oder "Indifferenzdosis“
tdglich Strahlung ausges
zeit pro Tag), werden Z,
tet 50 mr/Tag,

ndosis (aych "Toleranzdosig"
genannt) fifr einen Menschen, der
etzt ist (bpej 8-stiindiger Arbeits—
Zt. 300 mr angegeben, das bedeu-

24
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.' 5. Arbeitsanleitung:

¥ 5.1, Messung der ¢ -Streshlendosis mit Tas chenkondensator-
kammern

¢ 12 Aluminjum-Kondensatorkammern (Abb. 6) werden zunichst
mit der im Elekirometergerit fest eingestellten Spannung
aufgeladen. Hierz werden nur die
kleinen roten Verschlusskappen abge-
schraubt (werden die grossen Kappen
versehentlich abgeschraubt, wird der
Isolator beschidigt, und die Karmer
wird unbranchbar) und die Kammern
(mit der Offnung nach unten) in die
"Ladedffnung" ohne jeden Kraftenf—
wand eingesetzt. Nachdem sie wieder
entnommen und mit der Verschlusskap-
Ppe versehen worden sind, werden 4
Kammern zum Schutz gegen Feuchtig-
keit in Plastik-Beutel gebracht und
wihrend des ganzen Arbeitstages zur
Personenkontrolle in der Tasche getragen (pro Mann 2 Kam-
mern). Die andern 8 wieder verschlossenen Kammern werden
’?m verschiedenen Abstinden von einem 10 mC Ra~-Priparat aaf
% einem Bestrahlungsbrett so eingesetzt, dass z, B. die ver-
abreichten Dosen Werte zwischen 0 und 0,25 » ergeben. (Be-

4 rechnung nach D = Q’Lgl'—i .)
a

‘ Nach erfolgter Bestrahlung werden die Kammern (mit abge-
%t schraubter roter Verschlusskappe) in den Messkopf des Gerd-

% tes eingesetzt (Uffnung nach unten) und die durch Bestrah-

lung erfolgte Entladung der Kammer kann in Skt. am Elektro-
. metergerdt abgelesen werden. Die Eichkurve (Skt. als Funk-
tion von r) ist zu zeichnen.

g Erst zum Schluss des Arbveitstages kontrollieren die beiden
% mit dieser Aufgabe beschiftigten Mitarbeiter die 4 von ih-
4 nen getragenen Kondensatorkammern unter Verwendung der
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Eichkurve, Das Verhiiltnis der verabfolgten zur maximal zy-
ldssigen Dosis pro Arbeitstag (0,050 r) ist anzgeben.

5.2. Dosisleistungsmessungen und Bestimmung der maximal zy-
ldssigen Aufenthaltsdanern "’I‘mm" in verschiedenen Ab-

stédnden von einem 10 mC Ra-Priéparat

Ein Dosisleistungsmesser FH 40 H wird in verschiedene Ab-
stinde von dem'10 mC Ra-Préparet gebracht, und die Dosis-—
leistungen in r/h bzw. mr/h werden abgelesen.

Die maximalen Aufenthaltsdauern Toax (in h) pro 8 h Ar-
beitstag kbnnen dann fiir die verschiedenen Abstinde ermit-
telt werden. Die so erhaltenen Werte fiir Tmax sind als
Funktion vom Quadrat des Abstandes graphisch aufzutragen.

Zur Kontrolle sind die maximalen Aufenthaltsdauern fiir die
verschiedenen Abstdnde nach der Beziehung Tma.x =K, 8.2 -}
berechnen.

K bedeutet hierin eine Konstente, die sich aus der Bezie-
hung

D
D= K.aN.t(r)

ermitteln lisst (fiir D= 0,05 r, ¢ = Tax

Die so berechneten Werte fiir Tmax 8ind als Funktion vom
Quadrat des Abstandes mit in die experimentell gevionnene
_Karve einzuzeichnen,

setzen).

5.3+ Abschirming von Radium-y-Strahlung durch Blei

Um bei gegebener Aktivitdt, Strahlenhirte und Arbeitszeit
sowie bekanntem Arbeitsabstand die Schichtdicke des Absor-
bermaterials zu ermitteln, die man zur sicheren Abschirmng
braucht (um die Toleranzdosis nicht zu iberschreiten), sind
Tabellen errechnet, nach welchen man die Schichtdicke des
Absorbers direkt in em angeben kann,

26
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Es so0ll an Hand eines Beispiels der Gebrauch der Tabelle
von MEYER-SCHUTZMEISTER gezeigt werden (Anhang, Tabelle 3).

Beispiel: Wie gross muss die Absorberdicke von Blei sein
bei Verwendung eines 10 mC Radiumpréparates und
einem Arbeitsabstand von 50 cm, um die spezifi-
sche Dosisleistung von 50 mr pro Tag nicht zu
ilberschreiten?

Fiir Radium sind die effektive ¥ -Energie mit 2 MeV und
1 ¥-Quant pro Zerfallsakt einzusetzen.

(Pir 0060 Z. B. wihle man in Tabelle 1,5 MeV; da die Tabel-
le fiir 1 Y-Quant pro Zerfallsekt berechnet ist, muss hier
((}o60 2 ¥ -Quanten pro Zerfallsakt) die Aktivitdt vor An-
wendung der Tabelle mit 2 multipliziert werden.)

Man setze zwischen das Radiumpréparat und den im Abstand

von 50 cm befindlichen Dosisleistungsmesser die oben ermit-
telte Bleischicht und kontrolliere am Ausschlag des Dosis—
leistungsmessers, ob die Abschirming tatséichlich ausreicht!

6. Erginzungen:

Die Beschreibung des Elektrometergertites nach BRUNNER so-
wie die Bediemngsanweisung sind vor Beginn der Aufgabe ge-
nau zu studieren! *
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Versuch P-4: Photographische Dosimetrie von Gammastrahlugx

1. Aufgabenstellungs:

1.1. Herstellung eines Eichsatzes von geschwdrzten Fil-
men durch Bestrahlung mit Radium-Gammastrahlen mit
verschiedenen Dosen, Ausmessung der Pilme im Densi-
tometer. Die Eichlmrve ist zu zeichnen,

l.2. Personenkontrolle.

1.3. Bestimmung der Empfindlichkeit des Filmmaterials
fiir Radium-Gammastrahlung.

2, Iditeratur: (9, 10, 11, 12)

3« Zubehdr:

1 Densitometer kompl.

1 Bediemngsanweisung fiir das Densitometer

1 Ra-Préparat (10 mC) auf Bestrahlungsbrett

10 Filmkassetten

12 unbelichtete Filme

4 geschwirzte Filme mit dazugehdrigem "Nullfilm"
(Personenkontrolle! )

1 Stoppuhr

Entwickler

Schnellfixierbad

4. Einfihrung:

Zur Personenkontrolle werden Filmplaketten getragen. Das
8ind in einer Kassette befindliche Pilme, die z. B, auf
Gammastrahlung ansprechen, Die Filme werden in bestimmten
Zeitabstinden ausgewechselt und in bezug anf die erhal tene
Dosis gepriift. Die mit Strahlung arbeitenden Personen diir-

fen nicht mehr als 300 wr/ Woche (Toleranzdosis = Indiffe-
renzdosis) erhalten!!

Durch diesen Versuch soll das Verfahren der photographi-
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schen Dosimetrie gezeigt und die r-strahl-Empfindlichkei'b
des Filmmaterials gepriift werden.
Die verwendeten Filme werden durch}* -Strahlung geschwirzt,
Die Schwérzng S eines Filmes gehorcht in guter Naherung
dem BUNSEN-ROSCOE'schen Gesetz, nach welchem die Schwir—
zung proportional mit der Strahlungsintensitdt J und der
Bestrahlungszeit t anwdchst: .
S=c.d .t

Die Schwidrzung des Filmes steigt also proportional mit der
verabfolgten Dosis D an:

S=c¢. D
wobei fiir die Berechnung der Dosis (vgl. Versuch P-3) gilt:

' n=nK.N—a§-—'°(r).

Die Grosse ¢ hdngt von der Empfindlichkeit des Filmes ab,
Da die Schwidrzung eines Filmes leicht auszumessen ist, kamm
D durch die photographische Methode ermittelt werden, wenn
die Eichlurve (S = £ (D)) existiert.

Die Schwirzung S ist eine Grosse, die fiir
I

log ~;

eingefiihrt ist, wenn I0 die durchgelassene Lichtintensitit
einer Quelle durch einen unbestrzhlten Film und Ix -die jeni~
ge durch einen bestrazhlten Film bedeuten.

Die Schwdrzung ist mit einem geeigneten Densitometer
leicht zu ermitteln, Die Eichlurve S = £ (D) dient zur Ause
messung von Filmen mit unbekanntem D (Personenkontrollet),
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5. A.rbeitsanleitung:

5.1. Herstellung eines Eichsatzes von geschwirzten Pilmen

durch Bestrahlung mit Ra~Gammastrahlen nit véerschie-

denen Dosen. Ausmessu der Pilme im Densitometer.

Die Eichkurve ist zu zeichnen
==—==LTVe 19% zu zeichnen

10 Filme werden in Kassetten eingelegt und in verachiede~
nen Abstiénden von einem 10 mC Ra-Préparat anf einem Be-
strahlungsbrett so eingesetzt, dass nach einer Bestrah-
lungszeit t (von Assistenten =y

Filme Dosen zwischen 0 und 0,5 r erhalten (Berechnung nach
D= g . Nﬂ-—i—i (r) unter Beachtung der inm Bestrahlungsbrett

mdglichen Einstellungen fiir a).

DK = Dosiskonstante fiir Radium,

¥ Aktivitdt des Radiumpréparates (in nC),
t = Bestrahlungszeit (in h),

a Abstand: Kassette — Radiumstift (in cm),

Nach der Bestrahlung werden die Filme unter Anleitung des
Assistenten vorschrii’tsmﬁssig entwickelt (je s bestrahlte
Filme mit einem unbestrahltén Filp ('Nullfilm") Zusammen;
Narkierung nicht vergessen!), Nachdem die Filme getrocknet
sird, werden sie im Densitometer ausgemessen, Man erhilt
eine Eichlurve § = £ (D),

5.2, Personenkontrolle
~———=ftontrolle
Vom Assistenten werden

Filme mit dazugehsrigen "Nullfilmn 8usgegeben. (Dogig unbe-
kannt,) pie erhaltene Dosis igt m bestimmen. Fehlerab-
Schdtzung!

Frage: Angenommen die
stlindiger Arbeitszeit
Teicht?

Filme warden 1 Woche bei tiglich 8~
getragen, ist die Toleranzdosis er-
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5.%. Bestimmung der Empfindlichkeit des Filmmaterials fiix

‘Radium-Gammastrahlun,

Ans der gezeichneten Kurve (5.1.)

S=f£ (D) =c.D

iseinheit
ist die Filmempfindlichkeit (Schwidrzung pro Dosiseinhe
(r)) zu ermitteln. Fehlerabschidtzung!

6. Ergénzungen:

Man fiihre jede Messung mit dem Densitometer etwa 5 mal
. .
durch und verwende den arithmetischen Mittelwer
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Yersuch p-5; Absorption von Gammastrahlung

1. Mufgabenste llung:

1.1, Ermi ttlung der Halbwertsdicken fiir Blei und Eupfer
durch Abeorptionsmessungen mit 0060 (bzw, 03137)

1.2, Berechnung der Massenabaorptionskoeffizienten fir
Blei und Eupfer und Ermittlung der Energie der
Gammastrahlung von ¢o60 (bzw. 05157).

2. Literatur: (13, 14)

3. Zubehor:

1 Vier-Dekadenunterset

1 Gamna-Z&h1rohr

1 Satz Absorberplatten
Rupfer

1 2ylindrisches Bleigeh,
Absorp’cionsmessungen

1 Co ~Prédparat oger 1 09137—Pr§parat

zer mit Impulsvorwahl
aus Blei und 1 Satz aus

duse zur mrchfiihrung der

4. Einfilhrung,

nach mrchdringen der
. den Betrag 41 ab, wobei

ar = - nI ax
Die Absorptio, . ien-

Prozesge erfolgen; e 2
P, . Compton—Effekt und Paarbil-
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Integration der Gleichung oben fithrt zu dem bekannten expo-
nentiellen Absorptionsgesetz

>4
I=I°.e"‘1

Hierin bedeutet IO die Anfangsintensitét (x = o) und I die
Intensitét nach Durchlaufen der Schichtdicke X,

Setzt man statt der Schichtdicke x (in cm) die Flachendich-
te d (in g/cmz) des Absorbers ein, wobei d = Q. x ist (9
die Dichte des Materials in g/cm3), 8o wird
~(B)q

I=1I,e (g)
% (in cmz/g) wird der "Massenabsorptionskoeffizient® ge—
nannt und ist eine vom Absorbermaterial und der Energie der
Gammastrehlung abhiingige Grésse.

Fiir niedrige Energien (E ¥ < 0,5 MeV) tritt vor allen Din—
gen der Photoeffekt auf, welcher mit wachsender Energie
rasch abnimmt; fiir mittlere Energien (E‘B' < 1 MeV) kommt
die Absorption hauptsichlich durch Comptoneffekt zustande,
und bei hohen Energien (Ep ) 1 MeV) tritt Paarbildung auf.
Die totale Absorption (Uberlagerung der 3 Effekte) erreicht
fiir alle Elemente ein Minimum fiir eine bestimmte Energie
(fur Pb bei 3 MeV; fiir Cu bei 8 MeV, fiir Al bei 20 MeV).
Fihrt man daher Absorptionsmessungen mit Blei dureh und er-
mittelt £, um sus Abb. 7 die Energie der Strehlung zu be-
stimmen, so fiilhrt dies zu einer Zweideutigkeit. Erst Ab-
sorptionsmessungen an einem zweiten Material (z. B. Kupfer)
gestatten, eine eindeutige Energiebestimmung fiir die ver—
wendete Strahlung zu erreichen.
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5. Arbeitsanieitung:

5.1. Ermittlung der Halbwertsdicken fiir Blei und Kupfer
durch Absorptionsmessungen mit COGO-Strahlng_g (bzw.
Csl37)

Rachdem Eingatz- und Arbeitsspamnung des Zdhlrohrs bestimmt
8ind, wird zunichst der Nulleffekt gemessen. Dann wird das
Gammastrshl-Pridparat PRin die Bleianordmng (Abb. 8 ) ge-
bracht und die Intensitdt IO des ausgeblendeten Strahlen—
biindels mit dem Zdéhlrohr bestimmt. Danach werden die Absor-
berbleche A eingeschoben und die
Intensitdt I der durchdringenden
% Strahlung in Abh#ingigkeit von
////{.////=////////j der durchstrahlten Schichtdicke
X = x (in cm) gemessen.
Die Grossen 1 bzw. Io sind den
Zghlraten mit bzw. ohne Absorber
(z und z,) dquivalent. (Nallef-
fekt abziehen!) Trigt man nun
das Verhdltnis I/I  (z/z,) in
Abhiingigkeit von der Schicht-~
dicke x am besten auf halbloga-
rithmischem Papier auf, so mnss
die graphische Darstellung eine
Gerade ergeben:

ln—%;:-px

Die Neigung der Geraden hingt dabei vom durchstrahlten Ma-
terial ab,

Die Messungen sind fiir Blei und fiir Kupfer durchzufilhren.
Aus den Absorptionsgeraden sind die Halbwertsdicken xyz in
cm (I = 0,5 Io) fir Blei und Kupfer abzulesen und nach d1/2
in g/cm2 umzurechnen,
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2.
5 Berechnung der Massenabsorptionskoeffizienten fiir Blei Versuch P-6: Beetimmung von Piillstandshthen dunrch

und
Kupfer und Ermittlun§ der Energie der Gammas trah-~ Gemmastrahlmessungen mit Eobelt-60
lung von Go”" (bzw. Ca~’!) i

Ist die Halbwertsdicke dyo (g/cmz) einer Substanz bekannt : 1. Aufgabenstellung:
50 kamn m 3 . 4 ]
rochnen n:nhden Massenabsorptionskoeffizienten leicht be- ‘ In einem mit Wasser gefilllten, undurchsichtigen, zylin-
¢ : drischen Behiilter sollen PiillatandshShenbestimmungen
durch Absorptionsmessungen durchgefiihrt werden.

a_1n2
= . : 1.1, Eine Messanordmung fiir senkrechte Durchstrahlung

8 Y2
o der Fliissigkeitssiule ist aufzubauen. Eichkurven
iq)pb und F%)Cu sind = berechnen. Dann kamn die Stran. fiir Flissigkeitshthe und ~Volumen sind zu ermit-
h‘::gsenergle E« der verwendeten Gammastrahlung unter 2y teln.
ilfen = ]
ahme der Abb. 7 bestimmt werden., 3 Eine Anordnung fiir horizontale Durchstrahlung des

Eine Differenzierung der verschiedenen Gammaenergi a Behilters (parallel zur Pliissigkeitsoberfliche)
en der a2 N . .
ist aufzubauen. Mehrere Fliissigkeitshdhen sind aus-

Co ~Strahlung ist durch diese Methode nicht méglich
. zumessen.

6. Ergénmngen:

Wird ei i 3
i t.’.ln Gemisch von zwei Gammas trahlern verwendet, deren
rglen sehr unterschiedlich sind (z. B 60 137 N
+ B. Co™™ ung ¢s’7), TR 3. Zubehdr:

80 macht sich dieses in der ;
Wunsch kamn ein Isotopengemi:::orptlonSRHrve bemerkbar. Auf : 1 Xompl. Zéhlgerdt (fir Einzelteilchenzéhlung und
dasgenessen werden. integrierende Messung); 1 Stoppuhr
1 Gammastrahlzdéhlrohr
1 CoGO-Priparat
1 zylindrischer Fliissigkeitsbehdlter (undurchsich~
tig)
Stativmaterial

2, Iiteratur: (15, 16)

4. Binfihrung:

Das Nivean von Fliissigkeiten oder Schmelzen in unzugingli-
chen Behiiltern kann durch Gammastrashlmessungen schnell be-
stimmt werden. Man bringt entweder einen radioaktiven
Strahler als Schwimmer in den Behdlter hinein und misst
die Strahlung von aussen, oder man bringt die Strahlen-
quelle am Boden des Behilters an und das Zdhlrohr dicht
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Uber dem Behiilter, so dass die Absorption der Strahlung vonm
Plissigkeiteniveau abhiingt.

Man kann esuch Préparat und Zéhlrohr auf entgegengesetzten
Seiten aber in gleicher Hthe des Beh#lters anbringen und
beide gleichzeitig von oben nach unten verschieben. Bei
Erreichen des Plilssigkeitsnivesmus setzt eine starke Inten-
sitéitsatmelme (Absorption!) ein.

Se Arbeitaanleihgg:

Die Einzelteile, die zu diesem Versuch gehbren, werden dem
Praktikanten iibergeben. Die Messanordnungen sind selbst
aufzubauen, Bevor die Netzspanmung angelegt wird, miss un-
bedingt eine ﬁberpriifung vom Assistenten erfolgen!

5.1, Pﬁllstandshﬁhenbestimmz_lg nach dem Verfahren der senk-
rechten Ihrchstra.hlung

Die Versuchsanordnung ist aufzubanen (Co6°-Pruparat unter

und Zihlrohr iiber dem Behiilter). Zwei Eichkurven sing an-

zufertigen (z = ¢ (h), h = Fillstandshshe des Wassers im

Behiillter; z = £ (V), v = Volumen des Wassers).

Mit welcher Genanigkeit kinnen h und V nach dieser Methode
bestimmt werden?

L 5.2, Pﬂllstan@shiihenbeetimmug nach dem Verfahren der hori-
zontalen Du'chstrahlugg

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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tiigung, das sowohl Einzelteilchen-als auch integrierende
Messung gestattet. Man {iberlege und probiere selbst, welche
Messmethode unter den hier gegebenen Bedingungen zweckmids—
siger ist.

Wie wlirden Sie die Versuchsanordnung mit einem schwimmen-
den Strahler aufbauen? (Vorteile? Nachteile?) Auf besonde-
ren Waunsch kann auch diese Methode versucht werden.

50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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Versuch P-7: Messung dicker Schichten

(Durchstrahlungsme thode)

1, Aufgahenstellung:

Messun i i
” 0_ g dicker Schichten durch Absorptlonsmesaungen mit

1.1l. Aufbau der Versuchsanordnung und Herstellung einer
Eichkurve.

1.2, Dickenbestinunungen an verschiedenen Material-
stiicken.

Literatur: (15, 16)

Zubehirs

1 kompl. Zéhlgerdt

1 Gammastrm—ztihlrohr

1 Stoppuhr

1 Coso—Prﬁpnrat

1 Pb-Prﬁperatbeh‘ﬁilter nit Bl
1 Auflagetisch aus Pb mit Bl
Stativmaterial

endenvorri chtung
endenvorrich tung

4. Einfithrung,

Durch v i
mrchgﬂ:rs:eh P-5 ist tekannt, dags Gammastrahlung beim
tap e g urch Materie geschwicht wird, d. n die Int i

ammastrahlen I i xve o
cetp o Timmt ab nach gem Absorpm'onsge—

o s Wobel I gie Intensitit gep Gammas

. astrah-

ngen der Schichtdicke x (in cm) ist Men
s n von Gammastrahlung in Materie ausm t.
enmessungen durchzufi.ihren. )

kann die Absorptio
zen,
Auc; i
h die Streuung der Gammastrahlung vwird in g
er
ssung verwendet,

streumethode" zyp Dickenme "Riick-

Hier sollen nach dem Durch

strahlun
methode) Di"kenbestimmu_nge gSverfahren (

: =Absorptiong-
n an Eisen durchgefii

hrt
40 werden,
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5. Arbeitsenleitung:

5.1. Aufbeu der Versuchsanordmng und Herstellung einer
Eichkurve

Eine Versuchsenordmung ist aufzubauen. Das 0060

wird gut ebgeschirmt in eine Bleiblendenvorrichtung ge-
bracht. Uber der Blendendffrung befindet sich in einem de-
finierten Abstand das Gemmastrehlzéhlrohr. Zwischen Zéhl-
rohr und Préparat werden Eisenschichten verschiedener Dicke
geschoben und die Z#hlrate (z - z,) als Funktion der
Schichtdicke x in cm bestimmt.

Die Eichkurve (graphische Darstellung anf halblogarithmi-~

schem Papier) ist zu zeichnen.

-Priparat

5.2. Dickenbestimmungen en verschiedenen Naterialstiicken

aus Eisen
Die Dicke (in cm) von mehreren Meterialstiicken ist an den
bezeichneten Stellen zu bestimmen.
Welche Gensuigkeit haben die Angaben der Schichtdicken in
c¢n? (Fehlerrechnung!)
Welches Radionuklid wire ausser Kobalt fiir diese Messung
geeignet?
Mit welchem Strahler und mit welcher Anordnung wirden Sie
diinne Schichten ausmessen?

6. Ergénzungen:

In der Praxis ist es oft zweckmissiger ein stirkeres Prapa-

rat zu verwenden und integrierend zu messen.

DP81-01043R002300240007-9
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Yersuch P-8: Messung von Strémungsgeschwindigkeiten

1. Aufgabenstellung:

Die Stromungsgeschwindigkeit einer Glasperle durch ein
Réhrensystem ist zu ermitteln.

2. Literatur: (15, 16)

3+ Zubehor:

1 integrierend arbeitendes Strahlungsmessgerdt
1 Gammastrahlzihlrohr

1 0% priparat (c1asperie)

1 Stoppuhr

1 Pinzette

151 Flasche mit Markierungsstab

1 Rohrensystem mit Zubehsr

Bleiziegel zur Abschirmung

4. Einfilhrang:

Um Strtimungsgeschwindigkeiten von Fliissigkeiten zu bestim
y i i N

:en},r.-cam.:m man die Fliussigkeit radioaktiv markieren und das

orbeifliessen der markierten Fliissigkeit an zwei verschie

denen Stellen durch Anzeige in einem

Durch "Markierung" Z8hlrohr registrieren,

von Erddlen k
:;en ge: Beginn einer neuen Sor’cea::i::.: :rr:zi::zf:n xi:l:
em Ort der Entnahme ein Zéhlrohr rechtzeiti ;
meldet. Mit Hilfe von rad i oty o
man Rohrverengungen, die :a];jn:m::kzz:::einﬁzlcmn” o
vorgierufen werden, feststellen, Es ist nun seh f.lmgen o
:he in dt'ar Praxis auftretenden Probleme im Labvovr:'::i; o
d::::c;:e::::j:?s:nt 2u gestalten. Die in der Praxis v::en-
foins, daa; eilc tungen fiam sind technisch go gut durchge~
e erfelRegl‘strlerung, wenn irgend mdglich, voll-
o g ooh Tolgt. Wir mussten eine Markierung mit offe—
paraten (z. B. radioaktiven Salzen) wegen der Ver—
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seuchungsgefahr im Physiklabor vermeiden.

Es soll in diesem Versuch gezeigt werden, mit welcher
Empfindlichkeit eine Zéhlrohranordnung ein vorbeistrimen-
des Pridparat anzeigt. Eine Moglichkeit der technischen An-
wendung wird studiert.

5. Arbeitsanleitung:
Durch ein Rohrensystem fliesst aus einem Vorratsbehilter
flasser ab. Die Darchflussgeschwindigkeit des Wassers rich-
tet sich dabei nach dem Niveau des Wassers im Vorratsge-
fiss. ldsst man nun in das RShrensystem eine Glasperle
gleiten, so wird diese vom Wesser mitgerissen und bewegt
sich mit einer Geschwindigkeit, die mit der des Wassers
vergleichbar ist (Reibungswideratand!!). Ist die Glasperle
radiosktiv markiert, so kann man die Geschwindigkeit dieser
durch radiosktive Messungen leicht ermitteln. Das Vorbei-
stromen des "Molches" en einem abgeschirmten Zéhlrohr macht
sich in einem integrierend anzeigenden Zéhlgerdt als Maxi-
malausschlag bemerkbar. Man stoppt die Zeit zwischen 2 Ma~-
ximalausschlégen und kenn denn die Stromangsgeschwindig—
keit v der Glasperle nach

-t
berechnen., Der Weg s, den die Glasperle zwischen den beiden
der Zeit t =riicklegt, wird aus be-
Rohrdurchmesser 2 r berechnet., Die

Maximalausschlédgen in
kamtem Volumen V und
Gréssen V und r sind beim Assistenten zu erfragen.

Im Rohrensystem diirfen keine Inftblasen vorhanden sein, das
Wasser muss wihrend des Versuchs anndhernd auf konstante
Temperatur gehalten werden (werum?). Das Préparat (Glas-
perle, genauer Glastropfen) muss am besten mit der Spitze
zuerst eingefiihrt werden (warum?).

Die Zeitdifferenz zwischen 2 Maximalaunsschligen ist 5 mal

43
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bintereinander filr 4 verschiedene Fifllstendshshen z be 2 Versuch P-9: Relative Aktivititsbestimmung von B-Strahlern
orimen. mit dem Glockenzdhlrohr

Die Durchflussgeschwindigkeit des Molches ist fiir .die . "
verschiedener Pinstellungen aus den Mittelwerten fiir t = i 1. Aufgabenstellung:

penecmmer. o Aktivitdtsbestimmung verschiedener 8-sktiver Priparate
i durch Vergleich mit einem Priparat bekannter Aktivitidt

Die Iurchflussgeschwindigkeit ist in Abhiingigkeit von der
Fillatandshohe im Vorratsgetiss graphisch darzustellen, X 1.1. Vergleich von zwei gleichertigen Préparaten eines
¢ Radioisotopes mit geringem Aktivitdtsunterschied.

Welche ?enanigkeit haben die ermittelten Durchflussge— :
envindigiei ton (Fehlerrechnung). bo 1.2. Vergleich von zwei gleichartigen Priparaten eines
Radioisotopes mit grossem Aktivitatsunterschied.

Man diskutiere das Verhiil tnis der
schwindigkeit der Glasperle z
keit des Wassers,

gemessenen Durchflussge-
ur mrchstramngag93chwindig_ fiol 1.3.

Vergleich von zwel gleichartigen Priparaten eines
Radioisotopes auf zweil verschiedenen Priparatun—

f terlagen.
Vergleich von zwel gleichartigen Priparaten yer—

Der v \
o j:zsuchsaufbau 80ll vonm Praktikanten selbst erfolgen ! soliedenes fatlotasions.
och vor Beginn des Versuches dem Assistenten vor-'

zufihren (erst danach y .
e tzspannung ein 4 . Literatur: (7, 8, 13, 17)
perle in Bewegung setzent), ¢ enetien und Ghea- | 2 ;
Das Rohrensystem ist hier im
ordnet, dass der
vorbeistromt,

3. Zubehor:
"olenn .Laboratoriumsversuch 80 ange- ; "
c. 2weimal an demselben Zéhlrohr 3 1 Hochspannungsgera

1 Voltmeter

1 Dnadischer Untersetzer
1 mechan. Zdhlwerk

1 Stoppuhr

verschiedene Pridparate
Absorber
Riickstreufolien

4. Einfithrung:

Die relative 8-Strahlmessung gestattet die Bestimmung der
absoluten Aktivitdt eines Pridparates (Nx) durch Vfrgliich
mit einem bekannten (N)(Standard), indem das Verhiltnis

-NX/N ermittelt wird.
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Zerfallen in einem radio
Zeiteinheit ung verden q
28hlt man in einer einfa,

aktiven Priiparat N Atome in g

abei N Teilchen ansgestrahlt "

chen Zdhlanordnung (Abb. 9 )’n:o
 Tellchen (z ( y), N:r
ein sehr geringer Teil
der vom Priparat emi t-
tierten Teilchen gelangt
ix.1 das Zihlrohr und 18st
einen Zihlimpylsg aus,

Verhdltnig Das

Z -
N =4
wird der absolute Wir.
——=22F "Wir-

kungsgrag
Es_ﬂ\ der Zéhl anorg-
& genannt,

vI:;a:‘-da:solute Wirkungsgrad
urch ejne grosge
Anzan) aprarativer Bedin-
gungen bes timmt,
anz bestimmten Raumwin
Das Verhx‘-iltnis der im )
nteilchen 2ur Gesamtgt
ch den Geometriefa}:torrah—

Z8hl rohrfenster ein
fA bestimm4 werden,

@ 50-Yr 2013/09/1
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Selbstabasorption im Préparat (;ts), die Totzeit des Z¥hle-
rohres (£g ), die beschrénkte Ansprechwshrscheinlichkeit
des Zhhlrohres (£ Is) und durch Nachentladung (rn). Alle Ver—
#inderungen konnen durch Korrekturfaktoren beriicksichtigt

werden, und es gilt:
z=N.A= N.G 'CB'tH‘fA'fﬂ'IU‘fS'x'U

Zur direkten Bestimmung der Aktivitit N eines Priparates
niissten durch eine-grosse Anzahl von Messungen alle Korrek-
turfaktoren genau ermittelt werden (siehe Versuch P-10).
Wegen der grossen Zahl der eingehenden Paktoren wiirde dies
sehr viel Zeit in Anspruch nehmen und zu einem grossen
Pehler filhren; ausserdem lassen sich eine Reihe von Korrek-
turfaktoren nur sehr schwer genau bes timmen.
Man versucht deshald bel dem zu bestimmenden Préparat mog-
1ichst alle apparativen Bedingungen genau wie bei dem be-
kannten Prdparat einzurichten, so dass die Korrekturfakto-
ren gleich gross sind. Dann folgt unmittelbar, dass sich
die Zdhlraten (z = Zéhlrate vom bekannten Prdparat; zy =
Zihlrate vom unbekannten Priiparat) wie die Aktivitdten

(N; Rx) verhalten, 4. h.

5. Arbeitsanleitung:
5,1. Vergleich von zwei gleichartigen Priparaten eines
vitdtsunterschied

Radioisotopes mit geringem Akti

otopes auf

Sind zwei Priparate desselben radioaktiven Is
leichen geometrischen Form auf-

gleicher Unterlage in der g
getregen und wird mit derselben Zéhlapparatur unmittelbar
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nacheinander, unter genau gleichen apparativen Bedingungen
registriert, so darf angenommen werden, dass der absolute
Wirkungsgrad A, fiir beide 2Zdhlungen gleich gross ist. Man
miss nur darauf achten, dass in beiden Zihlungen die Tot-
geitkorrektur vernachléissigt werden kann. Das heisst aber,
die Zuhlraten dfirfen nicht grosser als 5000 Imp./min wer-
den. Dann gilt unmittelbar fiir die zu bestimmende Aktivi-
tdt Nx:

2.
==X
N, = =N (C),

wenn N bekannt und in Curie (C) angegeben ist.

Man bestimme ein unbekanntes Priparat danach durch Ver-
gleich mit einem Standard suf *1 % genau und gebe den ab-
soluten Wirkungsgrad (Aw) der Messung an,.

Man studiere den Einfluss des Abstandes des Prédparates vom
Zdhlrohr auf die Grosse der Zdhlrate, indem man 2z fir ver-—
schiedene Abstinde a (Zdhlrohr - Pridparat) registriert. Di
Abhingigkeit stelle man graphisch dar durch die Funktion

2=f(—l§)
a

und betrachte gleichzeitig die Verdnderung des Geometrie-
faktors in einer Darstellung

z=2% (¢ ),

&=%—(1— 2 p) ist
AT Ua +r2 ’

a Abstand: Prédparat - Zahlrohr
2r = Durchmesser des Zihlrohrfensters,

wobei G =

Man diskutiere die Ergebnisse und die Bedeutung der gra-
phischen Darstellungen.
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5.2. Vergleich von zwei gleichartigen Pridparaten eines Re—
dioisotopes mit grossem Aktivitdtsunterschied

Sind die Aktivitdten zweier gleichartiger Pridparate eines
Isotopes so stark verschieden, dass in der gegebenen Zihl-
anordnung durch Abstandsvariation keine auswertbaren Zahl-
raten mehr zu erhalten sind, so kann vor das stirkere Pri-
parat (zx) ein Absorber eingeschoben werden. Sind sonst
alle apparativen Bedingungen konstant gehalten, so kiirzen
sich bei dem Quotienten zx/z alle Faktoren von Ay heraus
bis suf die Korrektur f,,, die durch den eingeschobenen
Absorber bedingt ist. Damit gilt damn

2
X N (C).
z £y

Die Grosse von 40 kemnm mit dem schwicheren Préparat z di-
rekt gemessen werden, da die Absorption bei gleichem Strah-
ler und gleicher Anordmung konstant ist.

Fir £,y gilt:

£ = Z(mit ,
Ab Z(ohne)

wobel z(mit die Z#hlrate mit eingeschobenem Absorber und

z(ohne) die zdhlrate ohne Absorber bedeuten.

Man studiere die Abhingigkeit der Zahlrate von der Absor-
2 N

mit in Abhingigkeit von

Z(ohne) 2

dem Flichengewicht pro Quadratzentimeter (mg/cn”) des Ab-

sorbers (d). Zur Darstellung wihie man einfach-logarithmi-

sches Papier und trage auf

berdicke und bestimme L£,, =

Zposa
mit)  _ ¢ (a)
Z(ohne)
Man diskutiere Bedeutung und Anwendungsméglichkeit dieser
Darstellung.
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5.3. Yergleich von gwel gleichartigen Priparaten eines Ra-
dioisotopes suf zwel verschiedenen Unterlagen

Besitzen zwei Pridparate eines Isotopes die gleiche geome-—
trische Form, und sind sie nur auf verschiedenen Unterla-—
gen aufgetragen, so kinnen ihre Aktivitdten verglichen wer-
den bei Beriicksichtigung der verschiedenen Rilckstireuung von
der Unterlsge. Es kiirzen sich bei Gleichhaltung aller appa-
rativen Bedingungen bei dem Quotienten zx/z alle Korrektur-
faktoren heraus bis auf die Riickstreufaktoren und es gilt

k<
R
Nx=;-x'IR—x.N(C)

Der Riickstreufaktor fR ergibt sich aus:

_ Z(mit)

£ =
R z(ohne)'

wobel Z(mit) die Zahlrate mit und z(ohne) die Zéhlrate
ohne rlickstreuende Unterlage bedeuten. Zur Bestimmung die—
ges Paktors wird ein Prdparat anf einer diinnen Zaponhaut
verwendet, fiir welche die Riickstreuung vernachlédssigt wer-
den darf (.’t’R = 1). Durch Unterlegen verschiedener Stoffe
kann fiir jedes Material der Riickstreufaktor ermittelt
werden.

Man untersuche die Verinderung des Riickstreufaktors mit zu-
nehmender Dicke der Pridparatunterlage d (mg/cmz) bei Alu-—
minium und zeichne fp = £ (d). Mit anwachsender Schicht-
dicke nihert sich der Riickstreufaktor dem Sdttigungswert

R*

Wie gross sind fg und die Sdttigungsriickstreudicke f£iir
Aluminium?

Weiterhin untersuche man die Abhingigkeit der Korrektur

fR von ger Ordnungszahl des riickstreuenden Materials und
trage fR in Abhingigkeit von der Ordmungszahl ab.
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Man diskutiere Bedeutung und Anwendungemdglichkeit der gra-=
phischen Darstellungen.

5.4, Vergleich von zwei gleichartigen Priparaten verschie=
dener Radioisotope
Bei zwei gleichartigen Préparaten verschiedener radioakti-
ver Isotope ist wegen der verschiedenen Strahlenenergie ein
genauer, direkter Vergleich nur schwer méglich. Auch bei
gleichen apparativen Bedingungen sind dsnn die Faktoren
von A' nicht gleich gross, weil Absorption, Riicksireuung,
Ansprechwahrscheinlichkeit und die Selbstabsorption im
Priparat von der Strahlenenergie abhingig sind. Daher ist
es im allgemeinen einfacher und glnstiger, sich fir jedes
radioaktive Isotop durch eine Absolutmethode ein Standard-
préparat herzustellen (siehe such Versuch P-10).

Unter gewissen Voraussetzungen und Vernachldssigungen ist
jedoch ein ungefdhrer Vergleich méglich. Die Riickstreuung
bei SHttigungsdicke (fB = :Eg) der Priperatunterlage hingt
ab 0,7 MeV nicht mehr wesentlich von der Strahlenenergie
ab. Bei Auftragung der Priéparate auf eine diinne Zaponhaut
kann die Riickstreuung vernachléssigt werden. Liegen sehr
dlinne Préparate (wenig aktive Substanz), d. he verhiltnis-
missig schwache Pridparate vor, SO darf auch die Selbstab—
sorption bel grisserer Strahlenenergie vernachldssigt wer-
den. Wird noch die geringe Verdnderung von :fU vernachlds—
sigt, so kann man alle Korrekturfaktoren sus A, unter den
erwihnten Bedingungen konstant halten bis auf fA'

Die Korrektur fA erfasst die Absorption im Ziéhlrohrfens ter
und in der Iuft, falls kein zusitzlicher Absorber einge-
schoben wird. Diese EKorrektur ist bei verschiedener Strah-
lenenergie nicht gleich gross. Bei geringen Energieunter-—
schieden kann der Fehler sehr Xlein gehalten werden, indem
man ein Zdhlrohr mit mdglichst diinnem Penster wiahlt und den
Abstand mdglichst klein macht.

Unter den genamnnten Vorausse tzungen kann unter Beriicksich-
51
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tigung der verschiedenen Absorption nach folgender Glei-
chung verglichen werden

z. b4
A
Nx=-zl.TI"N(c)

Die Korrekturen £, und rA ktnnen ans Absorptionsmessungen

mit beiden Strahlern bestimmt werden. Ist das Fléchenge-
wicht des Ziéhlrohrfensters (dP) und der zwischenliegenden
Inftschicht (dL) bekannt, so kann man durch Einschieben von
Alumininmabsorbern (d,,) die Zdhlrate in Abhingigkeit von
der totalen Absorberdicke (dF +dp + dAl) bestimmen. Man
trégt log z in Abhi#ngigkeit von d = dF + dL + dAl aunf und
erkzlt bei nicht zu grossen Verdnderungen der Absorberdicke
eine Gerade, die bis d = O verldngert werden kann. Der
Schnittpunkt liefert die Zéhlrate Z(ohne)? die wir erhal-
ten wiirden, wenn man ohne Zdhlrohrfenster und Inftabsorp-
tion messen kinnte. Mit der Zdhlrate z(mit)’ die nur bel
Inft- und Fensterabsorption registriert wurde, kann nun fA
ermittelt werden.

6. Erginzungen:

Bei allen Nessungen muss natiirlich beachtet werden, ob Tot-
zeitkorrekturen erforderlich sind oder nicht. In jedem Ein-
zelfall ist zu untersuchen, welche Korrekturen noch notwen-
dig werden.

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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Versuch P-10: Absolute Aktivititsbestimmung mit definierter
Geometrie am Glockenzihlrohr

1. Aufgabenstellung:
Abgolute Aktivitdtsbestimmung eines T12°4-Priiparates
nach der Methode der definierten Geometrie.

2. Literatur: (7, 18, 19)

3. Zubehbr:
1 6lockenzéhlrohr mit Gehiduse
1 Satz Aluminiumabsorber
1 Hochspannungsgerdt
1 Untersetzer
1 Voltmeter
1 Stoppubr
1 Zéhlrohrblende
1 Totzeitstufe

4. Einflihrung:

Mit einem Glockenzihlrohr, das ein mdglichst diinnes und
groases Strahlenfenster besitzt, kann bei genauer Beriick—
sichtigung aller Zidhlverluste die Aktivitdt eines Priédpa-
rates absolut (ohne Vergleich) bestimmt werden.

Der absolute Wirkungsgrad einer Zihlung (Aw) ist durch die
Versuchsanordnung bedingt. (Siehe auch P-9) Man definiert:

D le &

wobei z die registrierte Zgéhlrate und N die absolute Akti-~
vitdt bedeuten (Atomzerfdlle pro sec). Mit den einzelnen
Korrekturfaktoren filr die Zdhlverluste ergibt sich die
absolute Aktivitdt aas:

N=-2= z
N GoEgefy»T) « fgofy. .ty

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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Hierbei bedeuten die einzelnen Korrekturfaktoren:
G = 1% = Geometriefaktor
EB = Ansprechwahrscheinlichkeit des Z#&hlrohres
= Nachentladungsfaktor
Absorptionafaktor
Riickstreufaktor
Einstrenung aus der Umgebung
Selbstabsorptionsfaktor
= Totzeitkorrektur
Bestimmung des Geometriefaktors:

1
G = = (1 -2
Ir -2
Va2+r2

birgt die grossten Pehlerquellen, weil die Formel nur fiir
ein punktformiges Préparat genaw stimmt, Ausserdem ist der
Anfang des empfindlichen Zihlvolumens im Glockenzidhlrohr
nicht genau bekannt. Es wird versucht, beide Fehler auszu-
schalten. Das Priparat wird
auf einem Plexiglaskonus
aufgetragen und die Spitze
als punktformiges Préparat
verwendet. Zur genauen De-
finition des Raumwinkels
wird eine Aluminiumblengde
vor das Zdhlrohr gesetzt,
die wesentlich kleiner als
das Zahlrohrfenster ist.
(Abb. 10) Die Ansprechwahr-
scheinlichkeit €3 darf fir
die Glockenzihlrohre mit
normaler Zihlgasfiillung fiir
grossere B-Energien ( > 0,7
MeV) mit 100 % angenommen

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9

werden. Der Nachentladungsfaktor kamn gleich 1 werden,

wenn eine Totzeitstufe benutzt wird und dem Z#hlrohr eine
grosse Totzeit aufgedriickt wird, so dass nach dieser Zeit
keine Nachentladungen eintreten., Auch der Faktor fj; kann
bei der verwendeten Versuchsanordnung gleich 1 gesetzt wer-
den (warum?). Die Selbstabsorption muss vernachldssigbar
klein sein, das heisst, die spezifische Aktivitdt gross
(C/g Substanz). Es werden entweder sehr schwache Pridparate
verwendet oder Selbstabsorptionskorrektursn berechnet (sie-
he Literatur und Versuch C-15).

Die Korrekturfaktoren fA, fR und f£q- werden, wie bei den
Versuchen P-1 und P-9 ermittelt.

Da im 71294 3 4 aller Atom-
zerfille mit K-Einfeng vor-
sichgehen, ist die gemessene
Zéhlrate um 3 % za erhdhen
(Abb, 11, Zerfallsschema von
T1204)-

5. Arbeitsanleitung:
Zundichst miissen das 2Z&hlrohrplateau und die Arbeitsspannung
bestimmt werden. Im Arbeitspunkt wird wie in Versuch P-1

die Zdhlrate fiir das Pridparat ermittelt (z = z, - z5).

An z_, der Zahlrate mit Priparat, werden die in der Einfih-
rung beschriebenen Korrekturen vorgenommen, Zur Bestimmung
von :EA ist ein Diagramm

log z_ = £ (d)

b

aufzinehmen. (d = Fléchengewicht in mg/cm2 des Aluminiumab-
sorbers + Zihlrohrfenster + Inft). Durch Verléngerung der

—eet— =
Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release @ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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Geraden gewinnt men den wahren Wert z_ fiur 4 = O, (siehe .
P-9). Fiir die Riickstreuung an Plexiglas (fp) wird der Wert Versuch P-11: Absolute Aktivitdtsbestimmung nach der
bemutzt, der in P-9 bestimmt wurde. Koinzidenzmethode

Man berechne die absolute Aktivitdt des Prdparates und
dislmtiere die auftretenden Fehler, Aufgabenstellung:

Absolute Aktivitdtsbestimmung eines Coso-Prﬁparates
nach der 8-+ -Koinzidenzmethode.

Literatur: (13, 18, 20)

Zubehor:

Y

6O—I’ria‘.parat auf einem Plexiglasteller

1l Co
Hochspannungsgerdt
Koinzidenzverstirker
Untersetzer mit Zdhlwerk
Regeltransformator
Glockenzihlrohr

1
1
1
1
1
1 7-Zghlrohr
1
1
2
1

b
:
i
,g
|

Zghlrohrgehiuse

Stoppuhr

Aluminiumabsorber

Bedienungsanweisung fiir den Koinzidenzverstirker

|
R
it
i
i
i

X

4. Einfihrung:

Die absolute Aktivitdt N eines Co
Messungen der 8- und % -Strahlung sowie der B8-% -Koinziden-
zen errechnet werden, da ein B-Teilchen und 2 7 -Quanten
bei jedem Zerfall ausgesendet werden, (Zerfallsschema des
0%0 Abb. 12)

so-Prii parates kann aus

Unter Koinzidenzen versteht man das gleichzeitige Auftreten
eines Impulses im B-Zdhlrohr und im ¥ -Zihlrohr. Diese kon-
nen elektronisch von einem Koinzidenzverstdrker ausgesiebt
und registriert werden., Wegen des verschiedenen absoluten
Wirkungsgrades der 8- und y -Messung (hierzu siehe Versuch
P-9) wird nicht bei jedem Atomzerfall eine Koinzidenz ge-
zdhlt,

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release @ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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208 den ¥Yessungen der B-Stranlung des CosO-Prinarates mit
dem C"oc_emnlron. erpzlt man die B-Zihlrate 2ge. Ist E der
2bsoluze ¥i rImngsgrad der Messung, so gilt:

ahlmessung des 006°-Pr'aparates mit dem ¥ -Z&hl-

Str
glbt die @ -Zzhlrate Zy. Ist F der absolute Wir—
d der 'ar-!:!ess\m sy SO gilt:

e 7-

)

za, =2 . K
22h1t man wihrend der 8- und ¥ -Messungen mit einem Koinzi-

s fe Trimos o
denzversi¥rker die Xoinzidenzen 283’ s 80 gilt ausserdem:

=E.F.H

ZB7
éns den 3 Gleichungen fir Zg, 2y ond zB,B, findet man fir
die absolnte Awtivitdt &b

¢« Z
F=—8'"%
ZB?
¥an erhZl{ ¥ in Zerfillen Pro sec und rechnet nach der Be-

ziemang 3,7 , 1080 Zerf./sec = 1 Curie um.
58
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Piir die Messungen kinnen allgemein iibliche Glockenziéhlrohre
und ¥ -Zéhlrohre verwendet werden. Korrekturfaktoreﬁ tre-
ten nur wenige auf, so dass die Methode experimentell ein-
fach wird. Sie ist jedoch nur fiir einige Strahler exzkt an-
zuwenden und erfordert eine umfangreiche lessarbeit.

Den Versuchsaufban zeigen die beiden Skizzen in 6. Ergin—
zungen. Das Priparat ist mdglichst nahe am 9 -Zéhlrohr an-—
zuordnen, damit die 8- und ¥ ~Zdhlraten sich nicht zu stark
unterscheiden.

5. Arbeitsanleitung:
5.1, Allgemeines

Es empfiehlt sich, vor Beginn der Messungen eine genaue
Messtabelle aufzustellen, die die Reihenfolge der Messun-—
gen und die zu notierenden Zihlraten genau enthdlt. Man
fiberlege dabei, welche Zdhlraten am lingsten und genaun-
esten zu messen sind, damit in der vorgeschriebenen Ver-
suchszeit ein moglichst kleiner Messfehler anftritt.

EKontrolle der Koinzidenzapparatur: Vor Beginn der Messun-
gen muss die Verstidrkung am Koinzidenzgerdt und am Unter-
setzer so einreguliert sein, dass die Impulse vom B-Zdhl-
rohr und vom 7 -Zihlrohr unabhiingig voneinander registriert
werden. Durch Herausziehen des Anschlusskabels fiir das 8-
Zéhlrohr bzw. fiir das ¢ -Zdhlrohr kann das unabhiingige Ar-
beiten leicht iiberpriift werden.

5.2. Ermittlung der Zihlraten z., Zy und z
B —=8,y
5.2.1. Bestimmung von Zg

Ist das Pridparat in das Zdhlrohrgehiuse eingeschoben, so
registriert man mit dem Glockenzidhlrohr die B-Strahlung und
einen kleinen Teil der 9 ~Strahlung, da jedes Glocken—
zdhlrohr stets auch in geringem Masse auf ¥ -Strahlung an-
spricht. Da wir immer den Nulleffekt mit registrieren, er-
helten wir eine Ziéhlrate (z(B oy + 0))’ die durch die 8-

59
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entsprechenden Aluminiumabsorber vor das ¥ —~Zéhlrohr zu
schieben.

Dann registriert man mit dem ¥ —Zihlrohr eine Zéhlrate

(z( + 0))’ die nur von der g -Strahlung und dem Nulleffekt
herriihrt. Mit der entsprechenden Totzeitkorrektur ergibt
sich dann die Zihlrate nach einer Nulleffektsmessung (zq)
aus der Differenz:

Zy = Z(a,+ 0) gy (T;') - Z(o) &> (T.')

= (Z('U"‘ 0) ~ Z(O)) g (TU)
Hierbei bedeutet 't’.a, die Totzeit des o -Zdhlrohres und

1 __1
1- (z('b’* 0) - z(o))'l'.'.a. f(‘t’,g)

g (Ty) =

die Totzeitkorrektur.

!
3

5.2.3. M&MB?

Zihlen das o —Zdhlrohr und das B-Zdhlrohr, so registriert
das Zdhlwerk des Koinzidenzgerédtes die gleichzeitig auf-
tretenden B- und y -Impulse (z,3 1f). Da das Glockenzihlrohr
auch einige 4 -Strablen mitzihlt, werden auch Koinzidenzen
(z-‘n.) zwischen zwei ¥y ~Quanten registriert. Durch die kos-—
mische Strahlung und den Nulleffekt ergeben sich auch ohne
Pridparat Koinzidenzen (ZOO)' Rein zufdllig bedingt durch
das Auflésungsvermogen des Koinzidenzverstdrkers entstehen
Taz Zex EegfanTie =g e~ T . . bei hohen 8~ und y —Zédhlraten noch einige zufdllige Koinzi-
#erien, g8 daz Eal-cpe m= ] . S . . denzen (zz). Wir registrieren also am Koinzidenzzihlwerk
THes Tmmm Feimie Sy - . ren eine Zdhlrate (z(ﬁa’+73’+ 00 + z))’ die durch 8y ,y7, 00~
und zufédllige Koinzidenzen zustande Xommt.

ST

B T

¥endessn AlsorThers Zm< ;_.:':E:‘a- ~TERI=0xR> ung Py t e
T = E2-T0ZT und Frirarst ge-—
zcuenen. Inders sich Fzre: TER wnis pians N 3 " ; ini
- 2zZel Bz rale nicki wesenslich, Setzen wir vor das Glockenzihlrohr einen Aluminiumabsorbver,
20 22T snzencumen we- izss ot 5 i ingi i
= Wezlem, Izss zuck oxve Adsorter rur 0 konnen keine B¢y -Koingidenzen mehr auftreten. Wir re-

¥ —Swahlnng recionrie~— yizi, 3= 3 N . . s . 2 N
= °r ist, sie%s einen gistrieren sodann eine Zdhlrate (z(a'y+ 00 + z))’ die nur
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durch die gy, 00- und zuftilligen Koinzidenzen bedingt ist.

Beachtet man die Totzeitkorrekturen, die durch die Totzeit
des Glockenzéhlrohres und des p ~Zihlrohres anzubringen
s8ind, so ergibt sich leicht die Naherungsformel:

= * *
%8y = {Z(By W+ 00 + 29)7 Flyy + 00 + z5)” zz} g (Tg).8(ty)

Das dritte Glied in der Klammer beriicksichtigt die zuf#lli-
gen Koinzidenzen (zz), die bei einer Zihlrate zg und Zy
auftreten., Sie lassen sich leicht aus der Formel

zz=2’t‘x.zﬂ.z1

berechnen, wobei "C‘x das Koinzidenzaufldsungsvermigen des
Koinzidenzverstirkers bedeutet und elektrisch mit einem
Doppelimpulsgeber oder durch einfache Zéhlungen bestimmt
werden kann. Das KoinzidenzauflSsungsvermogen is+t am Koin—
zidenzverstirker angegeben. Die Totzeitkorrekturen berech—
net man aus

* - 1
& W) =r= (z(g o+ 0)!Ts

= _ 1
e () = r= (z('a’*‘ °)”'~T

5.3. Abschidtzung des Messfehlers

Der Pehler der Aktivititsbestimming ergibt sich nach dem

GAUSS*schen Fehlerfortpflanzungsgesetz ans der Pormel fiir
Zg -

N BT,

Zgy

2
+ (-‘—A 4 )2 + (—I—Azs )2
¥

z.’ zB
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Die Zdhlraten z (= Zgs = Ty = Zg ) werden aus der Diffe-
rénz zweier Zdhlraten (zl, z2) ermittelt. (Bei der Koinzi-
denzrate wird der PFehler von z, vernachldssigt.) Der abso-
luto Pehler dieser Grissen ergibt sich deshalb aus (siehe

Grundmessungen):
2
Az = Az Dy

Man iiberlege, welche systematischen Messfehler bei dieser
Absolutmethode auftreten konnen.

6. Erginzungens
6,1, Zéhlrohranordnung

4 = Glockenzdhlrohr
‘l = Priiparat
\, s

=2 —Zghlrohr

/
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Versuch P-12: Absolute Aktivititsbestimmung mit dem
6.2, Blockschaltschemé AT ~Zéhlrohr

BlocxschB W mr———

1. Aufgabenstellung:
Absolute Aktivitdtsbestimmung eines T12°4—Pr'épa.rates mit
dem 47T -Zdhlrohr.

1 2, ILiteratur: (2, 7, 21, 22)

3, Zubehdrs

4 W-Zéhlrohr mit Pumps tand

1 Hochspannungsgerdt

1 Untersetzergerit mit Stoppuhr

1 Totzeitstufe

1 Messingaschieber mit ']:1204 anf sehr diinner Unter-
lage

1 Bedienungsanweisung fir die gesamte 4T -Messan-
ordnung

SR e e P

-

T TR

R? = Regeltransformator, ES = BochspanmungsgeTdt,
XYV = Xoingidenzversiirier, 76 = Zahlrohrgehiuse, US = Un- 4, Einflihrung:

tersstzer, ¥ = Zdhlwerk. Bei einer Zihlrohrmessung mit den iiblichen g@ahlrohren ge-—
langt nur ein Xleiner Teil der VOom priparat susgehenden
Strahlung in das Zdahlrohr. Die Strahlung wird in der Iunft
und im Zdhlrohrfensier absorbiert. Diese gihlverluste kon-
nen vermieden werden, wenn das Priaparat direkt in das Zdhl-
rohr gebracht wird.

pie Zéhlrohre, die die gesamte vom Priiparat ansgesandte
strahlung erfassen, neissen 4T -Zéhlrohre. Sie registrieren
die Strahlung im vollen Renmwinkel 4T . pie Abb. 15 zeigt
den prinzipiellen Aufban des hier venutzten 4T ~Zdhlrohres.

Das 4T -Zdhlrohr besteht sus einem Metallrohr (M), das

durch einen Schieber (Sch) in zwel Halbzylinder geteilt
ist. Jeder Halbzylinder ist als vollsténdiges Zahlsystem
(zD = zghldraht) ausgebildet. Das Praparat (P liegt in

o T e T I T
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der Mitite zwischen den beiden Systemen in einer Ausbohrung
des Schiebers auf einer
diinnen Polie und strahlt
direkt in das untere und
obere Ziéhlvolumen, 80O
dass der gesamte Raum-
winkel 4% erfasst wird,
Zur Registrierung konnen
die Systeme einzeln oder
auch parallel verwendet
werden, Sind beide Sy-
steme varallel geschal-
tet, so besitzt dieses Zdnlrohr einen geometrischen Wir-

kmngsgrad G = 1. Riickstreuung und Absorption treten nur an
der diinnen Unterlage des Préparates auf. Ist bel einem Pri-
parat die Selbstabsorption zu vernachldssigen und wird vom
ZZnlgerét ohne Verlust jeder vom 2dhlrohr abgegebene Impuls
registriert, so werden alle Teilchen, die das Pridparat
enittiert, gezghli,

Die Absorption in der PriZparetunterlage kann durch Verwen-—
dung diinnster Folien so gering gehalten werden, dass sie
bei energiereicher Strahlung zu vernachléssigen ist.

Wenn pro Atomzerfall mindestens ein ionisierendes Teilchen
entsteht, gilt fiir die absolute Anzahl der Atomzerfdlle N:

H-zn

(z,1 = Zihlrete bei Parallelschaltung.)

Des Zerfallsschema des T1.20% zeigt die Abb, 11 (Versuch
P-10). Die Hiufigkeit des E~Einfanges ist mehrfach bestimmt
worden. Der Mittelwert liegt bei 3 %. Die Selbstabsorption
in den kleinen Kristdllchen von 2 bis 3 p Durchmesser, aus
denen nach dem Eindampfen die aktive Schicht besteht, Xor-
rigieren MEYER-SCEUTZMEISTER und VINCENT mit 1,2 %.

Die wahre Zerfallsrate:

W= 2} korr.

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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5. Arbeitsanleitung:

Nachdem das auszumessende Préparat in das 4% -Zénlrohr

vorschriftsmissig (nach Bedienungsanweisung) eingebracht
worden ist, und das 4 ¥ -Zi&hlrohr ausgepumpt und gefillt
warde, kann die Zéhlapparatur in Gang gebracht werden.

Die Zdhlung wird mit der Totzeitstufe vorgenommen, da sich
hiermit eine definierte Totzeit und eine genane Korrektur
der Zéhlrate erreichen lassen und die Plateaus der Zéhlroh-
re besser werden. Gelangt ein Impuls aus dem Zihlrohr emf
die Totzeitstufe, so gibt dieser auf die Kathode des Zdhl-
rohres einen Impuls von 600 V, wodurch das Zéhlrohr ausser
Betrieb gesetzt wird., Die Idnge dieses Impulses kann mit
dem Knopf "Totzeit" eingestellt werden. Es ist bei 5 m sec
Totzeit zu zéhlen. Alle lMesswerte miissen deshalb mit dem
Potzeitfaktor fiir 5 m sec korrigiert werden. Der Impuls aus
der Totzeitstufe wird enf einen Untersetzer gegeben und re—
gistriert.

Zundchst sollen die Zdhlrohrcharakteristiken der beiden
Systeme einzeln und in Parallelschaltung sufgenommen wer-—
den. Die Arbeitsspannungen sowie Plateauanstiege sind zu
ermitteln. Mit parallel geschaltetem System wird die Zdhl-
rate Zy mindestens 5 mal auf 1 % Genauigkeit bestimmt.

Ist das Préparat bestimmt, wird das Zdhlrohr wieder nach
Vorschrift gedffnet und ein leerer Pridparatschieber einge-
schoben., Das Zihlrohr wird erneut ausgepumpt und gefiillt
und der Nulleffekt bei der gleichen Arbeitsspanmung be-
stimmt.

Nach diesen Messungen bleibt das Zéhlrohr mit der Gasfil-
lung stehen. Es ist darauf zu achten, dass bei Verlassen
der Apparatur die Wasserkithlung und die Heizung sowie die
Vakuumpumpe abgestellt sind. Die Vakuumpumpe muss unter 1
at Druck abgestellt werden. (Hahn Hy richtige Stellung ge-
ben!)

Aus der Zdéhlrate mit Préparat kann nach Abzug des Nallef~

67
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fektes und Berlicksichtigung der Korrekturen die Anzahl der
Atomsertille N und somit die absolute Aktivitdt in CURIE-
Sinheiten (1 C = 3,T 100 Atonzerfalle pro sec) angege—

ben werden.
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Versuch P~13: Bestimmung von Dysprosium in Holmiumoxyd mit
Hilfe der Aktivierungsanalyse

1. Aufgabenstellung:
1,1. Bestimmung des Neutronenflusses der Ra-Be-Quelle.

1.2. Bestimmung der prozentualen Verunreinigung von Ho
mit Dy.
1.2.1. Mit Hilfe der Absolutmethodes.
1.2.2. Mit Hilfe der Vergleichsmethode.

1.3, Bestimmung der Halbwertzeiten von Dy und Ho aus den
gemessenen Zerfallskurven.

2. Literatur: (7, 23)
3. Zubehbr:
1 Neutronenquelle (Ra-Be-Quelle)
1 Dy-Priparat (Dysprosiumoxyd)
1 Ho-Préparat (Holmiumoxyd)
2 Zéhlrohrgehiuse mit Bleischutz und je einem
Glockenzihlrohr
1 Untersetzergerdt mit Zahlwerk
1 Hochspannungsgerdt
1 Stoppuhr

4. Einfiihrung:

4.1, Allgemeines

pie Aktivierungsanalyse ist eine Methode der Radiochemie
zur qualitativen und quantitativen Bestimmung unbekannter,
in kleinsten Mengen (nicht mehr durch allgemeine Methoden
erfassbar) vorhandener Elemente.

Die Methode beruht darsuf, dass bestimmte inaktive Elemente
bei Bestrahlung z. B. mit langsamen Neutronen radioaktiv
und hierdurch, wegen der empfindlichen Nachweismethoden
radioaktiver Isotope, sehr gut nachweisbar werden.
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die zahl der aktiven Kerne nach der Bestrahlungszeit e

A! _£64 l_e—le
= £64a(1-e ),
© X
Unmittelber nach Ende der Bestrahlung (4Y = 0) ist die Ak-
tivitdt der Probe

-0

N°=f5A(l—e ).

Nach der Zeit ) vom Ende der Bestrahlung an gerechnet ist
dié Absolutaktivitdt mar noch

Ny = ¥, e_l“”.

Nach geniigend langer Bestrahlung (einige Halbwertzeiten)
wird ein Gleichgewicht zwischen Zerfall und Bildung akti-
ver Kerne erreicht. Von da en xann man die Aktivitdt nicht
mehr erhdhen. Es ist nsattigung" eingetreten.

Bestrahlungsdsuer Erreichter Bruchteil
in Halbwertzeiten der sﬁttigngsaktivitiit
/2 7 /2 0,29 \

1 1 /2
2 Ty
5 Ty /2
T Ty

10 Tl /2

0,50
0,75
0,968
0,992
0,99902

Nach 7 Halbwertzeiten Bestrehlung ist demmach die satti-
gungsaktivitdt bis auf etwa 1 % erreicht.

Im Falle der Sﬁ.tﬁigggggaktiviemng gilt

No=f6A

In dieser Aufgabe soll die Menge Dy bestimmt werden, die
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in einem Eo-Briperat entaelien iast., Diese beiden seltenen
S-gen hghezn 23r einen Prakiilumsversuch fast ideale Eigen-

scea@ter:

o165 70166

139 min 271
7,25.10"24ca®  60.10"2*ca?

1,2 MeV 1,8 MeV

gind nicht zn lmrz und nicht za lang
gich gut messber. Ihre Wirimngsquer—
ergien sind relativ gross.
mi% Dy verunreinigtes Ho-Préparat und zm
i- —eineg Dy-Prépaerast bestranlt,

gemesssme Imrve

der mrzl

der langiletigex
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Die Abfallslurve eines mit einem anderen Stoff verunreinig-
ten Pridparates hat etwa das Aussehen der Abb. 16, diejenige
eines reinen Préparates hat das Aussehen der Abb. 17.

Im vorliegenden Versuch ist die chemische Zusammensetzung
des reinen Pridparates: 17,\,'203 und die des verunreinigten:
110203.

4.2, Zur Bestimmung des Neutronenflusses f
Der Neutronenfluss f lidest sich nach

N
=2
61,

bestimmen. Es miissen hierzu der Wirkangsquerschnitt 6 y die
Atomzahl Iz des aktivierten Stoffes und die Absolutakbtivi-
tit No bekannt sein. Es wird die Knrve des reinen Dy-Prédpa-
rates verwendet (£ Abb. 17).

6Dy ist aus obiger Tabelle zu entnehmen, 12 bestimmt man
aus dem angegebenen Gewicht des 1757203 und seinem Mol-Ge-
wicht. Bei der Berechnung der Atomzahl Iz der aktivierba-
ren Dy-Atome muss berlicksichtigt werden, dass nur 28,18 %
Dy164 (das hier interessierende) im natiirlichen Dy enthal-
ten sind (deswegen X, und nicht Ayt).

N, wird aus der Gleichung gefunden (s. Versuch P-9)
2 0=Fa 0 Gy frig Ry

%50 ist die auf~Y = O extrapolierte Zihlrate des reinen

?
Dy-Prédparates.
Hierin sind fiir unsere Versuchsanordnung zu setzen:
er- & g = fM = fu ~1
£g 0,95
Iy 1,03 + 0,02
£, 0,95 + 0,03 (Priparat dicht unter Zahlrohrfenster!).

3
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Der Geometriefaktor G2 wird nach Messung der Entfernung
Priéiparat - Zéhlrohr einer im Praktikum ausliegenden EKurve
entnommen. (Die Ermittlung solcher Kurven nimmt viel Zeit
in Anspruch, siehe Versuche P-9 und P-15.)

4.3. Zur Bestimmung der prozentualen Verunreinigung von Ho
mit Dy
4.3.1. Zur Absolutmethode
Es soll die Verunreinigung im H0203 aus der Zerfallskurve
Abb. 16 bestimmt werden. Die Eurve ¢ in Abb. 16 hat bei
= 0 den Wert 2z, o Es gilt denn die Gleichung
’

29,07 N 6y €5 Ty HfTR Ta Ty
Piir Bestrahlung bis zur S#ttigungsaktivierung gilt
N, = £6 K
und damit

- 21,0
TU6r 6f G egf fef R Yy

Gy ist wieder nach Messung der Entfernung Pridparat — Zihl-
rohr der ausliegenden Kurve (s. o.) zu bestimmen. (Gl und
(}2 entsprechen den beiden Messapparaturen.)

Die iibrigen Faktoren haben dieselben Werte wie in 4.2. an-
gegeben.

Kl, die gefundene Anzahl der aktivierbaren Dy-Atome, ist
wieder, wie in 4.2. beschrieben, auf die Gesamtzahl Al an
Dy-Atomen zu korrigieren.

Zur Berechnung des %-Satzes an Dy-Atomen im 1“{0203 ist die
Zahl der Ho-Atome zu ermitteln, unter Beriicksichtigung der
gefundenen Zahl von Dy-Atomen.
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4.3.2. Zur Vergleichsmethode (Relativmethode)

Bei Anwendung der Relativmethode genligt es, wenn die Z&hl-
raten fiir Dy sowohl ans dem Standardpréparat (z2) (100 %
aller Zerf. sind Dy-Zerf.) als auch aus dem verunreinigten
H0203-Pr§.parat (zl) zu einem bestimmten Zeitpunkt bekannt
sind.

Men nimmt einen Vert 2z, aus Rurve ¢ der Abb, 16 zur Zeit
¥ und einen Wert z, aus der Standardiurve (Abb. 17) zur
gleichen Zeit. Dann ist:

2.
M o=hy 2‘3'

wobel A2 die Zshl aller Dy-Atome im Stendardprédparat ist
(Berechnung wie oben). In unserem Falle miissen 2z, und z,
allerdings noch aufeinander korrigiert werden. Wir haben
in zwei verschiedenen Apparaturen gemessen, also verschie-
dene Geometriefaktoren Gl und G2!!

z, G

(Die Ausmessung des Abstandes Priparat - Zihlrohrfenster
ist mdglichst genan durchzufijhren.) Aus diesem Al ist die
unbekannte Dy-Menge einmal in "mg" und denn in Prozenten
der Menge des Ho anzugeben. Bei grosserem Dy-Anteil muss
dieser bei der Berechnung der Menge Ho im H0203—Pr‘aiparat
beriicksichtigt werden.

4.3.%. Zur Bestimmung der Halbwertzeiten von 175(165 und
[
Ho

Die auf ¥ = 0 extrapolierte Kurve ¢ in Abb. 16(Ho-Zerfalls-
kurve) zieht man von der Gesamtkurve 2 ab und erhilt die
Dy-Zerfallskurve. Aus beiden ermittelt man die Zeiten,
nach denen die Zdhlrate suf die Hdlfte abgesunken ist

(Tl 2). Man vergleiche mit dem T1/2 aus der reinen Dyspro-
sium-Zerfallskurve und den Literaturwerten.
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5. Arbeitsanleitungs

Das Dysprosium und Holmium befinden sich auf Plexiglastel—
lern als :Dy203 und Eo203. Sie pind moglichst gleichmissig
anfgebracht und mit einer diinnen Zaponlackhaut bvefestigt.
Sie werden gleichzeitig in den Neutronenstrom gebracht. Da—
zu zieht man den Schieber aus der Abschirmung der Neutro-
nenquelle (N.Q.) heraus, legt die Plexiglastellex fest ein
(leicht andriicken) und schiebt die Pilhrung langsam ein.
Uhrzeit festhalten (Beginn der Aktivierung).

Die Dener der Bestrahlung richtet sich in erster ILinie nach
den entsprechenden Halbwertzeiten und der gewiinschten Akti-
vitat, Bir Dy-%5 st %), = 139 min und fur %6 1 4, =

27 h. Bestrahlt man beide Proben etwa einen Tag, so ist fir
Dy165 praktisch sittigangsaktivitit erreicht; das l:lo166 ist
aber erst auf die Hilfte der Sittigungsaktivitit angewach—
gen. Die Proben werden mindestens 1 Tag vor Beginn des
Praktikumsversuchs eingelegt.

An Tage des Praktilums wird zuerst die Zahlvorrichtung
zéihlbereit gemacht:

a) Hochspannung mindestens eine halbe Stunde vor Messbeginn
einschalten!

b) Nullwerte der beiden Anordnungen messen!

¢) Kontrollmessungen mit Uranstandard an beiden Anordnun-
gen!

Erst wenn a, b und c¢ erledigt sind, werden die Pridparate
vorsichtig ans der Neutronenquelle herausgezogen. Die Uhr—
zeit motieren(Ende der Aktivierung! ) = O!)! Sie werden mit
Zangen von der Filhrung abgehoben, mdglichst schnell zur vor—
bereiteten Zihlanordnung gebracht und mit der Messung wird
begonnen (jedoch nicht iibereilent)

Die Zerfallskurven z = f () werden mun anfgenommen
(nalblog. Papler verwenden!).

76
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Dy-Préiparat: Messungen in Abstdnden von 10 min (etwa 1
Stunde lang), dann grossere Abstinde wihlen! Als Messzeit
S auf der Abszisse ist die mittlere Zeit der Einzelmessung
einzutragen.

Ho-Préparat: Messungen in Absténden von 20 min (anfangs
auch 10 min) wihrend des ersten Vormittags.

Pamit man im Ho-Prédparat schliesslich noch den reinen An-
teil der HowStrshlung misst, muss man etwa noch 1 Tag war=
ten, bis Dyl ganz abgeklungen ist. Am nichsten Tag wird
das Ho-Pridparat weiter gemessen in Abstinden von 1 h. Man
erhdlt eine dhnliche Kurve wie die EKurve a in Abb. 16.

DPie Auswertung der Abfallskurven erfolgt in der unter 4.24
bis 4.4. angegebenen Weise.

Dpabei soll versucht werden, eine grobe Pehlerabschitzung
fiir den ermittelten Wert von £ zu geben.

6. Erginzungen:

6.1. Kontrollmessungen

Wiahrend der Messungen &n beiden Pridparaten ist es erforder-
1ich nachzapriifen, ob die veiden Zidhlrohranordnungen ihre
Empfindlichkeit xonstant halten! Diese Priifung nimmt man
mit einem Uranpriaparat vor. Messungen in gleichem Abstand
des Uranpridparates vOom Zéhlrohr miissten immer gleiche Zéhl-
raten ergeben. Schwankangen ¥orrigiert man anf den Wert,
der am hiufigsten gemessen ist. (Etwa jede Stunde eine Mes~
sung mit dem Uranpréaparat ansfiihren!)

Wahrend der Messung mit beiden Prédparaten miissen diese in
der einmal festgesetzten Lage bleiben. Sie werden am besten
zwischen den einzelnen Messungen unter dem Zdhlrohr gelas—
gen., Zur Schomung des géhlrohres schaltet man die Spanmung
ab (abgeschirmtes Kabel gleich nach Beendigung einer Mes-
sung sus dem Untersetzer heransziehen und kurz vor Beginn
der nichsten Messung wieder nineinstecken).
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Versuch P-~14: Der Szintillationszdhler

Bei den Kontrollmessungen mit Uren werden die Prédparate
vorsichtig hersusgezogen. Bei Messbeginn (~J = 0) werden
sie so markiert, dass sie beim Wiedereinschieben genau in
gleiche Lage kommen wie vorher. Auch suf gensu gleiche La-
ge der Schieber ist zu achten! Stiéndig kontrollieren, ob
bei Bewegen des gthl rohr-Anschlusskabels sich das Zéhlrohr
nicht etwa mitbewegt! (Ver#nderung des Geometriefaktors 1.2, Abhingigkeit des thermischen Reuscheffektes von der
bringt Pehler in die lessung) . PSEV-Spanmung und der Verstédrkereinstellung.

1. Aufgabenstellung:
1.1, Priifung der Spanmungsabhlngigkeit der Iichtempfind-
lichkeit des PSEV (integrierende Messung mit dem
Szintillationszéhler).

1l.3. Aufnahme von Spannungscharakteristiken des Szintil—-
lationszéihlers mit verschiedenen Szintillatoren und
verschiedenen radioaktiven Préparaten.

2. Iiteratur: (2, 3, 24, 25, 26)

3. Zubehdr:

1 Regeltrafo

1 Hochspannungsgerit (rShrenstabilisiert)

1 Siebkette

1 Verstdrker mit Oszillograph

1 Untersetzer (duadisch)

1 Zéhlwerk

1 Galvanometer

1 Photosekunddrelektronenvervielfacher (PSEV)

1 Spanmungsteiler mit Fassung fir PSEV

1 Gehduse fiir PSEV

1 Priparatwechsler

1 Lichtleiter

1 Fassung fiir Lichtleiter
1 Zinksulfid-Teuchtschirm (5 mg/cm® ZnS-Ag)
in Fassung
Anthracen-Teuchtschirm (ca. 0,2 mm stark)
in Fassung
Stilben-Teuchtschirm (ca. 0,5 mm stark) in Fassung
Plastmasse-Szintillator (P 5) Pyren in Polystyrol,
5 mm hoch 33 mm @; in Fassung
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1 ‘Blastmasse-Szintillator Pyren in Polystyrol
(® 33) 33 mn hoch, 33 mm g
1 KJ-Kristell mit Tl aktiviert 33 mm #, 32 mm hoch
1 Fassung F33 fir szintillator P33 und EKJ-Kristall
1 co0-priiparat ca. 0,1 uC
» 712%_priparate ca. 4 uC und ca. 0,1 pC
1 Uranoxydpréparat
1 Al-Absorber
1 Stoppubr

4. Binfithrung:

Organische oder anorganische Iuminophore werden nicht mor
durch Iicht zur Iaumineszenz angeregt, sondern auch durch
radioaktive Strahlunge

Jedes Quant oder Teilchen erzengt in Wechselwirkung mit dem
Szintillator Photonen, deren 7ghl sowohl von der Giite des
Szintillators als auch von der Art des Teilchens und seiner
an den Szintillator abgegebenen Energie abhéingt. Die durch
ein Teilchen oder Quant erzeugien Photonen summieren sich
za einem Lichtblitz (Szintillation). Fur in wenigen, beson-—
ders giinstigen Pdllen sind diese einzelnen Szintillationen
noch mit dem Ange zu erkennen. Zu inhrer Registrierung be-
ndtigt man einen Photosekunddrelektronenvervielfacher
(PSEV) und in den meisten Fillen noch einen Impulsverstir—
¥er. Der PSEV ist im Prinzip eine Photozelle, in der die aus
der Photokathode ausgeldsten Photoelekironen durch den Ef-
fekt der Sekundiirelektronenemission um den Paktor 10 bis
10e und mehr vervielfacht werden. Man beschleunigt die Pho-
toelektronen darch Anlegen einer Spannung und ldasst sie auf
eine Antikathode aus geeignetem Material auftreffen. Dabel
werden pro auftreffendes Elektron mehrere Sekunddrelektro-
nen gebildet, die wiederum durch ein Potentialgefélle be—
schleunigt werden und sus einer weiteren Antikathode neue
Seknnddrelektronen heresnsschlagen. Dieser Vorgang wird im
Photose}mndﬁrelektronenvervielfaeher noch mehrmals (8-10 mal)
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wiederholt, bis aus dem durch eine Szintillation an der
Photokathode erzeugten unmessbar kleinen Strom ein messba—
rer Stromimpuls am Ausgang des PSEV geworden ist.

pie Empfindlichkeit des PSEV kaun durch die Spannung gwi-
schen den einzelnen Elektroden variiert werden. Sie ldsst
sich jedoch nicht beliebig erhthen. Auch wenn kein Licht
auf die Photokathode des PSEV f#llt, werden aus dieser so-
wie aus den Prallelektroden thermische Elektronen susge—
168t, die in gleicher Weise wie die durch Lichtquanten aus-
gelosten Photoelektronen durch das Vervielfachersystiem ver-
vielfacht werden und am Ausgang des PSEV schwache, aber
noch messbare, Stromimpulse liefern. Durch diesen "Rausch-
effekt", der durch Kiihlung etwas herabgesetzt werden kann,
wird die Empfindlichkeit des PSEV fiir Szintillationen be—
grenzt. Es kdnnen nur die Szintillationen registriert wer—
den, die sus der Photokathode geniigend Pho toelektronen aus-—
lésen, so dass sich der entsprechende Stromimpuls am Pus-
gang des PSEV deutlich von den Rauschimpulsen abhebt.

Eine hohe Messempfindlichkeit des Szintillationszdéhlers ist
vor allem dadurch zu erzielen, dass man Szintillatoren ver-
wendet, die viel der absorbierten Energie in Licht umwan-
deln (gute Iichtausbeute) und dafiir sorgt, dass ein mog-
lichst grosser Teil des emittierten Lichtes auf die Photo-
kathode gelangt.

Durch Art und Form der Szintillatoren kenn man den Szintil-
letionszidhler an die verschiedenen Messbhedingungen anpassen.

Sollen z. B. o ~Teilchen neben 8- und ¥y -Strahlung nachge—
wiesen werden, so verwendet man sehr dinne Schirme (ZnS-Ag,
5 mg/cma). In diesen geben die & -Teilchen ihre Energie
vollstindig ab. Dagegen werden B- und p -Strahlen so gut
wie ger nicht absorbiert und deshalb auch nicht registriert.
Zum Nachweis von B8-Strahlung muss man, je nach Energie der
Strehlung, dickere Schirme verwenden (042 - 5 mm). Hierfiir
sind vor allem organische Szintillatoren wie Kristalle aus
Anthracen bzw. Stilben oder LUsungen organischer lumi-
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neszierender Substanzen in Xylol, Toluol oder Polystyrol

geeignet. Infolge der geringen Dichte dieser Substanzen

wird in ihnen -Strahlung nur relativ schwach absorbiert.

Zur Registrierung der 7 -Strahlung verwendet man grosse
Szintillatoren von hoher Dichte, damit ein méglichst gros-
ser Teil der Strehlung in ihnen absorbiert wird. Bewdhrt
haben sich besonders Eristalle aus Natriumjodid, die mit
Thallium aktiviert werden. Da diese stark hygroskopisch
sind, milssen sie gegen Feuchtigkeit geschiitzt werden. Kali-
umjodidkristalle sind zwar weniger hygroskopisch, haben
aber ein geringeres Iumineszenzvermdgen als NaJ-Tl. Ausser-
dem stort bei ihnen die B-Strahlung des natiirlichen Kalium-
isotopes K"o.

5. Arbeitsanleitung:

5.1. Priifung der Spannungsabhéngigkeit der Iichtempfind—
lichkeit des PSEV

Der Szintillator P § wird, wie in Abschnitt 6.3. Ergénzun-
gen beachrieben, in den Szintillationszihler eingesetzt und
das Priéparat 4 pC !l‘12°4' unter den Szintillator geschoben.
Priparat und Szintillator bilden eine Lichtquelle konstan-
ter Intensitét, mit der die Empfindlichkeits-Spannungscha-
rakteristik des PSEV aufgenommen wird. Die Schaltung ist im
Blockschema Abb.18 (6.1.) angegeben. Damit das Galvanome-—
ter nicht auf Hochspannung liegt, muss die Anode des PSEV
(+ Pol) geerdet werden. Es wird mit hdchster Galvanometer—
empfindlichkeit gemessen. Bei abgeschalteter Spammung ist
vorher am Galvanometer der Nullpunkt einzustellen. Die Cha~
rekteristik wird bis =zu einer Spamnung von 1100 Volt (je
nach verwendetem PSEV) aufgenommen. Dabei wird die Span-~
mung um jeweils 50 Volt gesteigert und nach jeder Einstel-
lung ca. 3 Minuten bis zur Ablesung des Galvanometeraus—
schlages gewartet. Ausserdem wird bei jeder Spannung der
Galvanometerausschlag abgelesen, der sich einstellt, wenn
sich kein Préparat unter dem Szintillator befindet (Ixu1ke}.—
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strom); dieser wird vom Messwert abgezogen. Die so gefunde-
nen Werte sind ein Mass fiir die Empfindlichkeit des PSEV.
Die Spannungsabhéngigkeit der Empfindlichkeit ist auf ein-
fach logarithmisch geteiltem Millimeterpapier (Nr. 495)
darzustellen (Spannung auf der linearen Skala exiftragen).

5.2. Abhiingigkelit des thermischen Rauscheffektes von der
PSEV~-Spannung und der Verstidrkereinstellung

Der Szintillationszdéhler wird ohne Szintillator in den Pré-
paratwechsler eingesetzt. Hierzu ist die Szintillatorfas-
sung F 33 auf das Gehiduse anfzuschrauben.

Die Schaltung des PSEV ist im Blockschema Abb.19 (6.2.)
engegeben. Bei dieser Messung muss die Photokathode (nega-—
tiver Pol) auf Erdpotential gelegt werden, da sonst schon
bei relativ niedrigen Spamnungen an der Anode des PSEV
Storimpulse auftreten, die einen erhthten Nulleffekt oder
ein "Reauschen® vortduschen. Die besondere Siebkette dient
dazu, eine schwache, der Hochspannung iiberlagerte Wechsel-
spannung zu beseitigen, Diese hat zwar auf die einzelnen
Meassungen keinen Einfluss, stért aber die Beobachtung der
Impulse am Oszillographen, Der Verstédrker am Oszillographen
(y-Amplitude) wird auf 1l:1 {(hdchste Verstidrkung) einge-
stellt. Am Untersetzer wird der direkfe Eingang benutzt.
Die Spannung am PSEV wird um jeweils 50 V erhtht und die
Zahl der Imp./min gezdhlt. Bei niedrigen Spannungen ist

die Zdhlrate Null. (Eventuell auftretende Impulse riihren
von Netzstdrungen her.) Bei einer bestimmten Spannung setzt
das Rauschen ein. Die Spannung am PSEV wird nicht weiter
erhdht, wenn die Zdhlrate mehr als 30 000 Imp./min betrigt.
Man {iberzeuge sich, dass das Einsetzen des Rauschens nicht
allein von der Spannung am PSEV, sondern auch von der Ver-
stidrkereinstellung abhingt (Verstidrker am Oszillographen
auf 1:3 einstellen und Einsatzspannung fiir das Rauschen
feststellen). Die Charakteristiken in Anfgabe 5.3. werden
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nnr bis sar Spennung eufgenonmen, bei der dzs Eauschen we-

niger els 200 Imp. min betrdgte.

Anfpehme von Spanmn. charakteristiken des Szintilla-
> *icms-"-’;'l ers mit verschiedenen Szintillatoren nnd ver—

schiedepen rediosktiven Priparzten

Scheltung wis bei 5.2. ,Versifirker am Oszillogaphg:: an?
1:3 einstellen! (Der Verstirkungsgrad des ve:-wenﬂfe ..en.v:_-r_
stEvkers hingt recht stark von der Netzspannong 2b. Diese
snss deher wihrand der Messreine mit Hilfe de2s Regelira—
sps an? 220 Voli gehelisn werden.)
Die Anfnpehme gder Spmn.ngschrerberistik geschieni in dex
cieichen Weise wis b2im gEl rohe. Im Gegeasziz cur ZERl-
; ~checpkzesiswk ist die Cnevrekterisiikt des Szintills—
—igpscEYless ans Gan Ober g2nETmIen Srimfezn zhhingig von
ger =% rnf Porm des SgintillewTs gnd von Ger Ly ond
de= Storinng. Iis EEXlraTen weriszn Jjewzils einse
gemessexn. Rasrt jedsT Spemongseinsiellong wird ce.
r.z:::;: vis gr> emsten Messcng geweries. Damm werden dle

Mssstmper T fsx verscrisispem PrEparzten:

3,2 o =204

2,3 g2 5070 oma3

2,1 nl 2020 {3-Sweripns mit 1 m 43—

£350Ther ansgailamndet)

t=rismeinendes rni hei fer gleichen PSEV-Spmwmng dnrches-

g sogp N

=iy, Dessisichen wiTE faT Anilieffe¥T besTirTe. e Spzm-

rong sx DSEV wiTE Jeweils mx X0V
wes 3er fe~ ®eescheffelt {sishs 3.

dremsiisg.
Tis Ohe—pyse—isThen sipd cnter Verwenidong TolgemfsT Szin-
<iZlesoTer BnlEnelmen:
Eoe-Eesswell Tit Thellire skiiviert (hisr ist inProlge der
X 'D—i—sr:ahlnng 2in hohs>
Tmlle®Pakt zn BTWETSED),
Tlastmesse~SErHilstar P O3T (Trmex in PystrTol),
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Plastmasse-Szintillator P 5 (Pyren in Polystyrol),
Stilben~Schirm und
Anthracen-Schirm,

Der Zinksulfidschirm ist so diinn, dass weder 8- nochy -
Strahlen mit ihm registriert werden. Man verwende ihn zum
Nachweis der & -Teilchen des Uranoxydpréparates und nehme
die Charakteristik anf.

Von allen Zéhlraten ist stets der Nulleffekt abzuziehen.
Die Charakteristiken fiir die

112%4_5_5tranlung

0060-2’-Stra.‘nlung (Co-Priparat + Al-Absorber)

Coso- B-Strahlung (Z#hlrate des Co-Priparates minus

Zéhlrate des gleichen Priparates mit
Al-Absorber)
Uran-& ~Strahlung
sind jeweils auf ein Blatt log. geteiltem Millimeterpapier
(Nr. 495) einzutragen.

Dle Ergebnisse sind zu diskutieren.

6. Erginzungen:
6.1. Blockschsltschema fir integrierende Messungen Abb.18
zu_Aufgabe 5.1.

TI°1

Hoch-

spannung

1043R00230024000
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nur bis zar Spannung aufgenommen, bei der das Rsuschen we—
niger als 200 Imp./min betrigt.

5e3. Aufnahme von Spanmngscharakterigtiken des Szintilla-
tionszéihlers mit verschiedenen Szintillatoren und ver—

schiedenen radioaktiven Priiparaten

Schaltung wie bei 5.2.,Vers‘l;i§.rker am Oszillographen auf
1:3 einstellen! (Der Verstdrkungsgrad des verwendeten Ver-
stdrkers hingt recht stark von der Netzspannung ab. Diese
muss daher wihrend der Messreihe mit Hilfe des Regeltra—
fos auf 220 Volt gehalten werden.)

Die Aufnahme der Spannungscharakteristik geschieht in der
gleichen Weise wie beim Zihlrohr. Im Gegensatz zur Zdéhl-
rohrcharakteristik ist die Charakteristik des Szintilla-
tionsziihlers aus den oben genannten Griinden abhingig von
der Art und Form des Szintillators und von der Art und
Energie der Strshlung. Die Zdéhlraten werden jeweils eine
Minute gemessen. Nach jeder Spannungseinstellung wird ca.
3 Minuten bis 2ur ersten Messung gewartet. Dann werden die
Messungen mit den verschiedenen Pridparaten:

0,1 pc m204
0,1 nC ‘cosg und
0,1 pC Co°” (B-Strahlung mit 1 mm Al~
Absorber ausgeblendet)
hintereinander und bei der gleichen PSEV-Spanmung durchge-—
fithrt, Desgleichen wird der Nulleffekt bestimmt. Die Span=-
nung am PSEV wird jeweils um 50 V erhdht bis zu dem Wert,
bei dem der Rauscheffekt (siehe 5.2.) ca. 200 Imp./min
iiberstieg.
Die Charakteristiken sind unter Verwendung folgender Szin-—
tillatoren aufzainehmen:
EJ-Kristall mit Thalljum aktiviert (hier ist infolge der
O-B-strahlu.ng ein hoher
Nulleffekt zu erwarten),
Plastmasse-Szintillator P 33 (Pyren in Polystyrol),

84
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Plastmasse~Szintillator P § (Pyren in Polystyrol),
Stilben~Schirm und
Anthracen-Schirm.

Der Zinksulfidschirm ist so diinn, dass weder 8- nochy -
Strahlen mit ihm registriert werden. Man verwende ihn zum
Nachwels der & -Teilchen des Uranoxydpréparates und nehme
die Charakteristik auf.

Von allen Zghlraten ist stets der Nulleffekt abzuziehen,
Die Charakteristiken fiir die
112%_5_Stranlung

Coso-a’-strahlung (Co-Priparat + Al-Absorber)

0060- B-Strahlung (Zi#hlrate des Co~Priparates minus
Zéhlrate des gleichen Préparates mit
Al-Absorber)
Uran- -Strahlung
sind jeweils auf ein Blatt log. geteiltem Millimeterpapier

(Nr. 495) einmtragen.
Die Ergebnisse sind zu diskutieren.

6. Ergiénzungen:
6.1. Blockschaltschema fiir integrierende Hessﬁ.n en (Abb.18

za_Aufgabe 5.1.

T

T meter
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6.2. Blockschaltschema fiir Einzelteilchenziihlung (Abb. 19)

(Aufgabe 5.2. und 5.3.)

6.3. Schaltung und Aufban des Szintillationszihlers

Die gleichmissige Verteilung der Spannung auf die einzel-
nen Stufen des PSEV geschieht durch einen Spannungsteiler
(Schaltung Abb.20).

Der PSEV wird in die Fassung auf dem Gehduse des Spannungs-
teilers gesteckt, Da die einzelnen Szintillatoren schwer
an die gewdlbte Photokathode des PSEV anzupassen sind, wird
auf die Photokathode ein Lichtleiter aus Polystyrol euf-
gesetzt und mit Paraffinsl fiir guten optischen Kontakt ge—

86
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sorgt. Man fiillt die hohle Seite des Lichtléiters mit Pa-
raffindl und setzt diese so anf die Photokathode, dass sich
keine Iuftblase zwischen Photokathode und Iichtleiter bil-
det. Nach dem Aufsetzen des Lichtleiters wird das PSEV-Ge-
héuse Hiber den PSEV gestiilpt und durch den Bajonettver—
schluss mit dem Spannungsteilergehduse verbunden. Der
Lichtleiter fiillt die obere Offrung des Gehiuses gerade aus
und wird mit Hilfe eines Uberwurfringes angedriickt, Auf die
ebene Fliche @es Lichtleiters werden die grosseren Szintil-
latoren (KJ-Eristell bzw. Plastmasseszintillator P 33) auf-
gesetzt, wobei mit einem Tropfen Paraffingl fir guten opti~
schen Kontakt gesorgt wird. Danach wird die Passung (F 33)
auf das Gehduse aufgeschraubt, die den Szintillator an den
Iichtleiter andriickt und zugleich als Reflektor wirkt. Die
diinneren Szintillationsschirme sind in Passungen eingekit-
tet, die auf das Gehduse eufgeschrenbt werden, Der Szintil—
lationsziihler vird in einen Prédparatwechsler eingesetzt.
Dieser ermdglicht es, die Prdparate in- eine definierte Iage
unter den Szintillator zu bringen. Dies ist besonders wich—~
tig bei der Registrierung von d—Teilchen, da schon diinne
Absorberschichten (0,3 - 1 mg/cmz), also geringe Abstands—
dnderungen zwischen Préparat und Szintillator die Zihlrate
wesentlich beeinflussen wiirden. Szintillator und PSEV sind
gut gegen Aussenlicht abgeschirmt.

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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Yewsuch P-15: Alphastrshlmessungen mit den
Seintillationszidhler
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cher, in Stromimpulse umgesetzt, schliesslich mit Unterset-
zer und Zdhlwerk gezdhlt werden kinnen. Ale Leuchtstoff
eignet sich z. B, sehr gut mit Silber aktiviertes Zinksul-
£id (ZnS-Ag), welches als feines kristallines Pulver im
Handel erhdltlich ist. Es wird in reinem Wasser auf einen
Glastrédger sedimentiert und bleibt nach dem Trocknen auf
dem Triger haften., Bei der Wahl der Schichtdicke ist zu be-
rilcksichtigen, dass bei sehr diinnen Schichten die &K -Teil-
chen im Leuchtschirm nicht die volle Energie abgeben kon-
nen (Impulse werden zu klein) und dass bei zu dicken
Leuchtstoffschichten ein Teil des Iumineszenzlichtes vom
Leuchtstoff selbst wieder absorbiert wird (Impulse werden
Xleiner als nach der absorbierten Energie derC ~Teilchen
zu erwarten ist).

5. Arbeitsanleitung:

5.1, Ermittlung der zur Registrierung von & -Teilchen
giinatigsten Plichendichte eines ZnS-Ag-Leuchtschirmes

Nachdem die PSEV-Anordnung vorschriftsmissig (siehe 6. Er-
ginzungen) in Betrieb genommen wurde, werden ZnS-Ag-Leucht~
schirme verschiedener Schichtdicke (1 - 12 mg/em®) in die
Vertiefung des cberen Schiebers gelegt und zwischen die
Photokathode des PSEV und das & —Strahl-Préparat geschoben.

Bs wird die Zahl der Impulse pro Minute gemessen, die das
gleiche Priparat mit den einzelnen Leuchischirmen gibt
(Messzeit je 10 Minuten). Die Zihlrate ist 2ls Punktion der
Flichendichte (mg/cmz) des Leuchtstoffes graphisch darzu=-
stellen.

Der fiir weitere Messungen giinstigste Leuchtschirm (hdchste
Zéhlrate) 1lst anzugeben.

5.2, Messung der Absorption von L -Teilchen in Zaponlack

Die Zaponlackfolien werden nacheinander in die Vertiefung
des unteren Schiebers gelegt und zwischen Priéparat und

50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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Versuch P-15: Alphastrahlmessungen mit dem
Szintillationsziihlexr

Szintillavlondato-=o
1. Aufgabenstellung:
1,1. Ermittlung der zur Registrierung von o€ =Teilchen
glinstigaten Plichendichte eines ZnS-Ag-Leucht—
schirmes.

1.2. Messung der Absorption von o -Teilchen in Zapon-
lack.

1.3. Messung der Reichwelte von o ~Teilchen in Iuft.

Literatur: (2, 3, 24)

R AL

3. Zubehor:

Regeltransformator

HochspannungsgeTit
Photosekundérelektronenvervielfacher (PSEV)
Spannungsteiler mit Fassung f£iir PSEV

Gehiuse fiir PSEV mit Préparat- und Ieuchtschirm—-
halter

Impulsverstirker mit Oszillograph

Duadischer Untersetzer

mechanisches Zéhlwerk

Stoppuhr

offenes o -Strahl-Priparat

satz Leuchtschirme (ZnS-Ag) verschiedener Fld-
chendichte

Satz Absorberfolien ans Zaponlack verschiedener
Fldchendichte

4, Einfithrungs
K-Peilchen erzeugen in einem geeigneten Leuchtschirm
Lichtblitze, die iiber einen Sekundérelektronenvervielfa—

88
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cher, in Stromimpulse umgesetzt, schliesslich mit Unterset~
ger und Zéhlwerk gezihlt werden xtnnen. Als Leuchtstoff
eignet sich z. B. sehr gut mit Silber aktiviertes Zinksul—
fid (ZnS-Ag), welches sls feines ¥ristallines Pulver im
Handel erhdltlich ist. Es wird in reinem Wasser auf einen
Glastrédger gedimentiert und bleibt nach dem Trocknen auf
dem Triger haften. Bei der Wahl der Schichtdicke ist zu be~
riicksichtigen, dass vei sehr diinnen Schichten die & ~Teil=
chen im Leuchtschirm nicht die volle Energie abgeben kon-
nen (Impulse werden zu Xlein) und dsss bel z1 dicken
Leuchtstoffachichten ein Teil des Iumineszenzlichtes vom
Leuchtstoff selbst wieder absorbiert wird (Impulse werden
¥leiner als nach der ebsorbierten Energie der ¢ ~Teilchen
2 erwarten ist).

Se Arbeitsanleitung:
5.1. Ermittlung der zur Reglstrierung von o ~Teilchen
giinstigsten Pléchendichte eines ZnS—Ag—Leuchtschirmes
Nachdem die PSEV-Anordnung Vo rschriftomiissig (siehe 6. Er—
génzungen) in Betrieb genommen wurde, werden ZnS-Ag-Lencht-
schirme verschiedener Schichtdicke (1 - 12 mg/cm ) in die
Vertiefung des cberen Schiebers gelegt und zwischen die
Photokathode des PSEV und das & ~Strahl-Priparat geschoben.

Es wird die Zahl der Impulse pro Minute gemessen, die das
gleiche Préiparat mit den einzelnen Leuchtschirmen gibt
(Messzeit je 10 Minuten). Die Zéhlrate ist 2ls Funktion der
Flichendichte (mg/cmz) des Leuchtstoffes graphisch darzu-
stellen.

Der fiir weitere Messungen ginstigste Ieuchtschirm (ndchste
zihlrate) ist anzugeben.

5.2. Messung der Absorption von € ~Teilchen in Zaponlack

pie Zaponlackfolien werden nacheinander in die Vertiefung
des unteren Schiebers gelegt und zwischen Priparat und
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6. Erglinmngen:

6.1. PSEV-Anordmng und Blockschema der Schaltung

Das Gehliuse, in das der PSEV eingesetzt wird, hat die Aut-
gabe, das Aussenlicht abzaschirmen. Mit Hilfe von zwel
Schiebern lassen sich Leuchtschirme und Absorberfolien sus-
wechseln, ohne dass Licht auf die Photokathode fdllt. Der
Priparathalter wird mit einer Klemmschraube gehalten und
verachliesst das Gehduse lichtdicht. Er darf nur abgenommen
werden, wenn keine Spannung am Vervielfacher liegt, da der
PSEV sonst unbrauchbar wird. Der Abstand des Priparates vom
Leuchtschirm kann durch Verstellen des durch die rot mar—
xierte Klemmschraube gehalitenen Préparattirligers variiert
werden, Wenn sich das Priéparat im Gehduse befindet und
simtliche Ieitungsverbindungen (Abb, 22 Blockschema der
Schaltung) hergestellt sind, wird die Hochspannung einge-
schaltet und langsam auf die vom Assistenten angegebene

220

wagrEgee

Lailer h

Arbeitsspannung hochgeregelt. Oszillograph und Untersetzer
werden dann in Betrieb genommen. Nach 15 Minuten ist die

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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Empfindlichkeit der Messanordmng xonstant und die Messun—
gen kinnen beginnen. Die Impulse kénnen im Oszillographen

gleichzeitig kontrolliert werden.

6.2. Pormel nach BLACHMANN

1 8 %
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Abstand des Préparates vom Leuchtschirm
Durchmesser des Ieuchischirmes
= Durchmesser des Priéparates
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Versuch P-16: Alphastrahlmessungen mit dem Fankenziihler

1. Aufgabenstellung:
1.1. Aufnahme der Charakteristik eines Funkenziéhlers.

1.2, Bestim}nung der Zéhlrate eines o« -Strahlpridparates
und Pehlerberechnungen.

1.3. Priifung der statistischen Reinheit einer Zdghlung.
2. Iiteratur: (2, 23, 27, 28)

3. Zubehir:

1 Regeltrafo

1 Spannungskonstanthal ter

1 Hochspannungsgerdt (5000 Volt)

1 Funkenzdhler

1 elektronisches Zwischenglied (zur Verbesserung
des Anflésungsvermdgens)

1 Untersetzergeridt

1 Stoppuhr .

2 Uranoxydglasplatten als & -Strahlpréparate oder
andere & ~Strahlprédparate

4. Einflihrungs

Der Funkenzihler (GREINACHER; CHANG und ROSENBIUM) besteht
eng zwei Elektroden, (z. B. 1 Draht oder mehrere Drihte ge-
geniiber Metellplatte) die in einem geringen Abstand in Iuft
von Atmosphiirendruck gegeniibergestellt sind. Zwischen die
Elektroden wird eine so hohe Spannung gelegt, dass gerade
noch kein Punkenliberschlag stattfindet, wohl aber eine Ko-
ronaentladung sich susbildet. Strahlt man z. B. & -Teilchen
in Drahtnihe ein, so werden Funkeniiberschlége ansgeldst
(Behebung des Ziindverzugs). Die Impulse sind so stark, dass
sie zur Z#hlung der & -Teilchen ausgemutzt werden kénnen.

Das Aufldsungsvermdgen eines Punkenzihlers, d. h. die Zeit
94
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bis zur Wiederherstellung der Hochspannung an der Punken=
strecke nach einem Punken ist durch die Eigenkapazitét C
und den hochohmigen Widerstand Reim Stromkreis gegeben und
erreicht verhiltnismissig hohe Werte (=% 0,1 gsec). Mit ei-
ner besonderen elektronischen Anordmung 1dsst sich jedoch
das Aufldsungsvermdgen verbessern. (Schaltung siehe 6. Er-
ginzungen.)

Bei norm-alem Inftdruck spricht der Funkenzihler nur auf

& -Strehlung an, was fiir viele Untersuchungen von Yorteil
ist. BEin Nachteil des PFunkenziéhlers ist jedoch seine Emp—
Pindlichkeit u. a. gegen Inftfeuchtigkeit, Inftdruck und
Iuf tzusammense tzung.

5. Arbeitsanleitung:
5.1. Aufnghme der Charskteristik eines Punkenzihlers

Das  -strahlende Préparat ist in den Punkenzihler einzu-

bringen und die Charakteristik nach dem gleichen Verfahren
wie in Aufgabe P-1 (Grundmessungen am Zénlrohr) aufzunehmen
und zu zeichnen. (Man kontrolliere den Nulleffekt bei eini-
gen Spannungen!) Plateau, Einsatz- und Arbeitsspannnng sind

anzgeben.

5.2. Bestimmung der Zéhlrate eines & —Strahlpréparates und
Pehlerberechnungen

Die Zihlrate eines & -Strahlpréparates ist im Arbeitspunkt

21 ermitteln und mit der Zdhlrate eines zweiten Pridparates

zu vergleichen. Fehlerberechnungen sind wie in Versuch P-1

durchzufiihren.

5.3. Priifung der statistischen Reinheit einer Zihlung

Die Priifung der statistischen Reipheit einer Zéhlung mit
dem Punkenzihler erfolgt in der gleichen Weise wie die
Priifung der statistischen Reipheit einer Z#hlung mit dem
Z#hlrohr in Versuch P-l.

50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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6. Erginzungen:

Schaltung des Punkenzihlers (Abb, 23) mit elektroni-

schem Zwischenglied zur Verbesserung des Aufldsungs—
yermogens

EZ = elektronisches Zwischenglied

Wie wiirden Sie das Aufldsungsvermigen eines PFunkenzéhlers
bestimmen?

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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Versuch P-17: Betestrahlmessungen mit der Aluminium-

yersucn At e e ———————

Ionisationskammer

1. Mfgabensiellung:
1.1. Spenmangseichung des Elektrometers.

1.2. Abstandsvariation zwischen Al-Kammer und Prédparat

A S L=

(Geometriefaktor).

1.3, Absorptionsmessungen mit Al-Absorbern; Reichweite-
und Energiebestimmung.

Riickstreumessungen.
Bestimmung der Aktivitdt eines reinen Betastrahl-

Pridparates durch Vergleich mit einem bekannten Pré-
parat.

2, Iiteratur: (3, Ty 8y 29, 30)

3. Zubehdr:

1 Aluminium-Ionisationskammexr (senkrecht) mit Elek-
trometer und Hontagevorrichtungen

1 Beobachtungsfernrohr

1 Spanmungsteiler

1 HochspennmungsgeTrdt

2 Prdparatehalterungen

Verschiedene Betastrahl-Prdparate

1 Satz Al-Absorberbdleche

1 Satz Bleche und Folien aus verschiedenen Mate-
rialien

4. Einfithrung:

gtirkere radioaktive Priéparate kinnen gut mit einer Ionisa-
tionskammer susgemessen werden. Eine Ionisationskammer ist
im Prinzip ein Kondensator. Zwischen der positiven und ne-
gativen Elektrode befindet sich ein durch Strahlung ioni~-
sierbares Gas. Legt man Spanmng an die Elelctroden, so wer-—

50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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den die erzeugten Ionen und Elektronen an die Elektroden
gezogen. Der Ionisationssirom ist ein Mass fiir die Intensi-
4§t der eingestrahlten radioaktiven Strahlung.

Je nach Konstruktion, Verwendungszweck und Arbeitsweise der
Kemmer unterscheidet man verschiedene Typen: Nach Konstruk-
tion: Plattenkemmer, Zylinderkammer; nach Verwendungszweck:
K-, 8-, § -Kammer; nach Arbeitsweise: Impulskammer, Inte-
grationskammers

Die hier verwendete Kam-
mer (Abb. 24) ist eine
Al-Zylinderkammer fiir B
Strahl-Messungen. Mit
dieser Ionisationskammer
(I.K.) wird der durch
viele radiocaktive Teil-
chen entstehende Ionisa-
tionsstrom integrierend
gemessen, Die I.K. arbei-
tet im Bereich der Sdtti-
gung, d. h. alle in der
I.K. erzeugten Ladungstri-
ger gelangen an die Elek-
troden; Rekombination
findet nicht statt.

Die zwischen die Elektro-
den K und A der I.K. ge-
legte Spannung muss so ge-
wéhlt werden, dass einer-
seits Sattigung erreicht
wird, andererseits noch
keine Sekunddrelektronen
durch Stossionisetion ge-
bildet werden kinnen. Die

) an die Kammer gelegte

spanimng bleibt somit anf einen bestimmten Bereich be—

schrinkt, der fiir diese I.K.
98

Abb. 24

um 700 Volt herum liegt. Der
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entstehende Ionisationsstrom kann nach zwei Methoden gemes—
gen werden, nach der Auflade- oder nach der Entlademethode.
Wir verwenden hier die Entlademethode:

Die Innenelektrode (A) wird mit Hilfe des Tasters (T) auf
ein bekenntes Potentiel aufgeleden. Dann bestrahli man die
Kammer mit dem auszumessenden B-Strehl-Pridparat (PR). Der
Tonisationsstrom entlddt die nun isolierte Elektrode A. Die
Geschwindigkeit der Entladung, die ein Mass fir die Inten-
sitit der Einstrahlung ist, wird mit Hilfe des Elektrome—
ters (auf der Kammer) gemessen. Das Goldblatt G am oberen
Ende von A schldgt bei der Aufladung bis zu einem gewissen
Betrag nach einer Seite aus und bewegt sich widhrend der
Entladung nach der entgegengesetzten Richtung. Durch ein
Ablesefernrohr beobachtet man die Entladegeschwindigkeit,
die fir die I.K. dieselbe Bedeutung hat, wie die gemesscne
Zihlrate fiir ein GEIGER-MULLER-Z&hlrohr, Der Quarzfaden Q
dient zur genaueren Ablesung, da das Goldblatt im Fernrohr
zu dick erscheinte.

Der Nachteil der Entlademethode ist die Beanspruchung des
Isolators durch hohe elektrische Felder. Dieser wird durch
einen kleinen Kunstgriff nach WEISS beseitigt, indem man
einen Schntzring S um die zentrale, hoch aufzuladende Elel—
trode enbringt. Der Schutzring S unterteilt den Isolator
in Il und I, und wird selbst an eine wihrend der gesamten
Versuchsdauer sehr konstante Spannung (ca. 700 V) gelegte
A erhélt eine um ca, 50 V positivere Spannung als S. Man
misst den Ionisationsstrom so lange, bis die Spanmang an
A auf ca. 50 V unter die Spannung von S abgesunken ist. Der
verluststrom hat sich dann iiber die gesamte Messzeit kom-
pensiert. Voraussetzung ist, dass sowohl 700 + ca. 50 V als
auch 700 - ca., 50 V im oben beschriebenen Spannungsbereich
liegen. Gleichzeitig ist der kritische Isolator I, stark
entlastet, da er jetzt hochstens ein Potential von 50 V ge-
gen die Elektrode A hat. (Allgemein gibt man der Hilfselek-
trode S die Spanmung Vs =V - —-21, wenn V die Aufledespan—
mung von A und AV das Messintervall bedeuten.)
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5. Messanleitungs:
5.1. Spanmungseichung des Elektrometers
Zur Uberprtifung der Messanordnung fiihre man vor Beginn der

Aufgaben 1.2, bis 1.5. eine Spanmungseichung des Elektrome-~
ters durch.

Der Paden des Elektrometers wird durch ein Fernrohr mit
eingebauter Ableseskala beobachtet., Man gibt nun der Anode
eine Spanmung von O Volt gegen die Schutzringspanmng von
+ 700 Volt und stellt den Faden genan auf Null (= Faden-
kreuzmitte). Dann legt man nacheinander Spannungen zwischen
+ 10 Volt und ... + 50 Volt an die Anode und liest jedesmal
den Ausschlag des Fadens in Skt. ab. Die Messreihe igt min-
destens 3 mel 2u wiederholen und mit den Mittelwerten die
Spanmngseichknrve[ Volt = £ (Skt. )] z22 zeichnen.

5.2, Abstandsvariation zwischen Al-Kammer und Prédparat
( Geometriefaktor)

Das auf einer Iaiglterung befindliche B-strahlende Priéparat
(PR) (z. B. T 4, P32) wird in verschiedene Abstiénde a vom
Fenster (F(Al)) der I.K. (Durchmesser 2 r = 70 mm gebracht
und die Entladegeschwindigkeit (in Skt./min oder in ’
Volt/min) in Abhiingigkeit vom Geometriefaktor G bestimmt
(Graphische Darstellung!) Der Geometriefaktor und seine ;e
dentung fiir die Ausmessung von Prdparaten sind uns von d )
Anfgaben P~9 und P-10 bekannt. Auch hier gilt fiir =

6=1/2 (1 -
a8 + r

Der Abstand a kann auf einer unter der EKammer angebrachten
Skala abgelesen werden. Men wihle die Absténde so, dass di
Hesspunkte sich gleichmissig anf der Eurve vertei;en )

D:j.e Messung der Entladegeschwindigkeit, die ein Mass fiir

die Strahlungsintensitit ist, erfolgt am besten so da
S8

nach Aufladnng der I.K. und somit nach Ausschlag d;s Elek:

100
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trometerfadens nach einer Seite der Durchgang des Fadens
beim Wandern nach der entgegengesetzten Seite (Entladung!)
durch zwei zum Nullpunkt symmetrische Stellen (z. B.

O+ X « oo 0 - xl) abgestoppt wird.

Diese Symmetrie der Messung ist auch bei allen weiteren
Aufgaben zu beachten. (Warum wird so gemessen?)

Weiterhin miss, wie bei allen Zdhlrohrmessungen, auch hier
bei I.K.-Messungen ein "Nullwert" berticksichtigt werden,
der gensu nach dem gleichen Verfahren wie oben beschrieben
gemessen wird. (Dabei ist es zweckmissig, beim Abstoppen
der Zeit, die der Faden zum Passieren zwischen zwei zur
Mall-Lage symmetrischen Werten braucht, noch Zwischenwerte

zu notierea!)

5.3, Absorptionsmessungen mit Al-Absorber, Reichweite- und
Energiebestimmngen .

Mit einem reinen Betastrahler wird eine Absorptionskurve
aufgenommen. Zwischen Prdparat und Kemmerfenster werden Ab—
sorberfolien verschiedener Dicke aus Aluminium geschoben
and die Entladegeschwindigkeit in Abhiingigkeit von der Fli-
chendichte (mg/cmz) pestimmt. Die Absorber sind direkt un-
ter das Kammerfenster zu schieben. Am Ende und am Anfang
der Absorptionskurve soll die Anderung der Flichendichte
des Absorbers in mobglichst kleinen Schritten vorgenomnen

werden.

Die Absorptionskurve zeigt eine Abweichung voxn dem fiir
Gammastrahlurﬁ streng giiltigen Absorptionsgesetsz

(1= I, - e” ¥ 4y, Diese Abweichung macht sich filr einen
reinen Betastrahler in der in Abb. 25 angegebenen Form be-
merkbar und hat ihre Ursache in der Inhomogenitdt der Ener-
gie der emittierten B-Strahlteilchen. (So hat z. B. die
Betastrahlung des T1204‘ ein kontinuierliches Energiespektrum
mit Energien bis =z 0,765 MeV. Hinzukommt, dass B-Teilchen

durch unelastische Stdsse in ihrer Energie geschwicht wer-

den.)
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pie Intensitdt der Betestrah-
lung fE1Lt - wie aus Abb. 25
ersichtlich — im Absorberme-
terinl schneller ab als nach
dem Exponentialgesetz zu er—
warten ist.

Das Einbiegen der B-—Absorp-—
tionskurve filr hdhere Schicht-
dicken in eine Gerade riithrt
von der Bremsstrahlung her,
die durch B-Teilchen im Ab-
sorber entsteht. Verléngert
man diese Gerade nach links und zieht die Werte auf der Ge-
raden von den Werten der B-Absorptionskurve ab, so erhdlt
man die gestrichelte Avsorptionskurve. Der Abszissenvert
des Schnittpunktes der Geraden mit der Asymptoten an diese
Absorptionskurve wird als Reichweite R der B-Strahlen mit
der Maximalenergie Eo des Spektrums definiert.

Fir E; ) 0,7 MeV gilt nach FEATHER

Abb.25

R = 0,543 . B, ~ 0,160,

wobei R in g/cm2 Al und E; in MeV anzugeben sind.

Die Absorptionskurve kann entweder wie in Abb, 25 als
ldg —%— = £ (a) aufgetragen verden oder, was in unserem

Ogiinstiger ist (warum?) als log I = £ (d) darge-
stellt werden.

Die Strahlungsintensitéten mit und ohne Absorber (I und Io)
gind durch die Ionisationsstrdme und diese durch die gemes-
senen Entladegeschwindigkeiten anszudriicken, und die Dicke
d der Al-Absorber ist in mg/cm2 anzugeben,

Die Dichte der Al-Bleche ist mit 2,7 g/cm’ und die Dichte
der Al-Folien mit 2,5 g/om’ einzusetzen.

Wodurch ist das kontimuierliche B-Strshl-Energiespektrum zu
erklidren?
102
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5.4. Rilckstreumessungen

Das Verhtiltnis der Entladegeschwindigkeiten mit und ohne
Rilckstreuer ergibt nach Abzug des "Nullwertes" den Rilck-
streufaktor fR’

Die Rdckstreukurve fR = £ (d) ist fir Aluminium zu ermit-
teln und die Sdttigungsdicke dg in g/cmz, sowie der Satti-
gungs-Riickstreufektor fp der Kurve zu entnehmen.

Mit Hilfe einer Reihe von Riickstreufolien aus verschiedenen
Materielien (4 > dg) ist der Zusammenhang zwischen fIsi und
Ordnungszahl Z des Riickstreumaterials zu priifen,

Die einzelnen Riickstreufolien sind méglichet dicht unter
das auf Zaponlack befindliche B~-Strahl-Préaparat zu bringen.
(Stets gleichen Abstand zwischen Folie und Priperat einhel-
tent!)

Welche Bedeutung haben die erhaltenen Kurven fiir die radio-
physikalische Messtechnik?

5,5, Bestimmung der Aktivitét eines reinen Betastrahl-Pré-
parates nach der Vergleichsmethode

Ist die Aktivitdt (= gerfallsrate) eines Betastrahlers be-

kannt, so kann man durch Vergleich mit diesem die unbekann-

te Aktivitdt eines zweiten Préparates durch Ionisationskam—

mer-Messungen ermitteln, Man braucht hierzu im wesentlichen

nur wie in Anfgabe P-9 zu verfahren.

ist z. B. das bekannte Priparat auf einer Haut sas Zapon-—
lack aufgebracht und das unbekannte Prdparat auf einem
Plexiglasteller, so muss mit Hilfe des bekannten Préparates

£5 fur diesen Teller bestimmt werden.

Nach Anbringung simtlicher sich aus der Messung ergebenden
Korrelcturfaktoren gilt (wie in P-9):

1043R00230024000
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= Aktivitdt des unbekannten Préparates
Aktivitdt des bekannten Préparates

= Ionisationsstrom ¥ Entladegeschwindigkeit fiir das
unbekannte Prdparat

Ionisationsstrom AR Entladegeschwindigkeit filr des
bekannte Prédparat

Die Aktivitédt eines B-Strahl-Préparates ist aus Vergleichs-
messungen mit einem Prédparat bekannter Aktivitdt zu ermit-
teln,

6. Ergénzungens:
Der "Nullwert" breucht nur dann beriicksichtigt zu werden,
wenn er mehr als 0,1l % des gemessenen Effektes betrigt.

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9

Versuch P-18: Gemmastrahlmessungen mit der

Blei-Tonisationgkammer

1. Aufgabenstellung:
1.1. Spanmungseichung des Elektrometers.

1.2. Abstendsvariation swischen Pb-Kammer und Préparat
(Geometriefalktor).

1.3, Absorptionsmessungen mit verschiedenen Absorberma—
terialien; Bestimming der llassenabsorptionskoeffi-
zienten und der Halbwertsdicken.

l.4. Bestimmng des “"Radiumdouivalents" fiir 0060 und dexr

Aktivitét eines Gammastrahl-Préparates durch Ver—
gleich mit einem Radium-Préparat bekannter Aktivi-
tdt.

2. Literatur:; (3, 7, 8, 29, 30)

|
i

e s S

oy

3. Zabehor:

1 Blei-Ionisationskammer (waagerecht) mit Fiihrungs-
schiene und Elektrometer

1 Beobachtungsfernrohr

1 Spannungsteilexr

1 Hochspanmngsgerét

1 Prdparatehalterung mit Halter fiir Absorber

1 Rediumpriparat

1 COSO-Priiparat

1 Satz Bleifilter (0,5 bis 3,5 cm)

1 Satz Absorberplatten aus verschiedenen Materia—

lien

4. Einfiihrung:
4.1, Bau— und Arbeitsweise der Pb-EKammer

VWéhrend in der Aluminiumkemmer die Beta-Strahlung nech
Durchdringen des Kammerfensters das Gas direkt ionisiert,
105
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ist die direkte Ionisierungswehrscheinlichkeit durch Gamma=-
strahlung sehr gering. Zur Hessung von Gammastrahlung wird
die Wand der Ionisationskammer aus einem Material gebaut,
das moglichst-viele Selundédrelekironen (Photoeffekt, Comp-
toneffekt, Paarbildungseffekt; siehe Aufgabe P-5) erzeugt,
die dann des Gas ionisieren.

Der hierdurch gebildete Ionisationsstrom ist wieder ein
Mass fir die Intensitiét der Strahlung eines gammastrahlen-
den deioelemente‘s.

Die vorliegende Emmmer (Abb. 26) ist eine Pb-Zylinderkammer
fiir Gammastrahl-Messungen, als Integrationskammer arbei-~
tend.

Sie arbeitet im Prinzip genau so wie die Al-EKemmer im Ver—
such P-17 (mit Schutzring, im Bereich der Sdttigang, Ent-—
ledenethode).

Besonders zu beachten ist beim Aufban einer I.EK. filr Gamma-
strahl-Messungen, dass wenig Streustreblung in das Kammer-
innere gelangt. Man bringt daher die Kammer moglichst iso-
liert von streuenden Materizlien an und macht ausserdem die
Kammerwinde so dick, dass Streustrahlung aus der Umgebung
stark reduziert wird.
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Nur die dem euszumessenden Priparat zugewendete Frontplatte
s0ll eine vorgeschriebene Dicke (3 - 5 mm Pb) nicht iiber-

schreiten. Die Frontplatte muss ein Gleichgewicht zwischen
der Gammastrahlung und ihrer Sekundirstrehlung garantieren.

4.2. Das "Radiumdquivalent"

1 mg eines Radiumprdparates (Ra226 im Gleichgewicht mit
seinen Folgeprodukten) ruft in einer bestimmten Ionisa-
tionskammer in einem bestimmten Abstand einen Ionisations-
gtrom hervor. Bringt man 0060 in gleicher geometrischer An-
ordnung vor dieselbe Kammer, so sind, um die gleiche Ioni-
sationswirlung zu erzielen, hierzu x mC Co 0 nétig.

Man sagt: 1 mg Radium sind x mC 0060 #aquivalent.

Das "Radiumdquivalent® hat filr jede spezielle Ionisations-
kammer und fir jedes Radioisotop (wegen der verschiedenen
Gammastrahlung) einen besonderen Wert.

Steht ein geeichter Radium-Standard zur Verfiigung und ist
das Radiumdquivalent eines radioaktiven Isotopes fiir eine
vorliegende Messanordnung bekannt, so kamn men die Aktivi-
tdt eines Préparates des betreffenden Isotopes durch einfa-
che Vergleichsmessungen bestimmen (siehe 5.4.2.).

Kennt man das Radiumiiquivalent und die Dosiskonstante eines
radioaktiven Isotopes, so kann man durch Relativmessung der
Dogisleistung und der Gemmestrahlung das Radiumdquivalent
jedes beliebigen r—strahlers ermitteln, Die Aktivitéten
beider Préparate brauchen nicht bekannt zu sein. (Siehe
WEISS, ILiteratur 7.)

5. Arbeitsanleitung:
Se.l. Spannunpgseichung des Elektromeiers

Die Spannungseichung erfolgt nach dem gleichen Verfahren
wie in Versuch P-17 (5.1.) beschrieben,

50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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Abst8=de s vom &sr Is——erfrontplatte (Durch—

1) 1m) gedTscht ond die der Intensitdt der
Inemg rrero~iionsle Entladegeschwindigkeit

ST

N
CIV.

Tolg/mi=) in iorEngigleit vom Geometrie-
AbstEnde so, dass die
Tarve I = £ (G) ver-
=zch der bekannten For-
~>chnat, Die Messung der Ent-
infzabe P-17.

len I.EK.Messungen
des zu messen-—

edenen Absorbermateri-

-otionskoeffizienten

2iz= und Xobalt-60
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Die Ergebnisse werden mit den in 5.3.l. erhaltenen vergli-
chen und gemeinsam diskutiert,

Se4. Bestimmu.ng der Aktivitdt eines Gammastrahl-Priéparates
z. B. Co durch Vergleich mit einem Radium-Standard-
Pridparat

5.4.1. Bestimmung des Radiumiiquivalents fiir Co

Das Radiumdquivalent fir 0060 ist filr die vorliegende EKam—
mer zu bestimmen. Hierzu misst man einmal den Ionisations—
strom (Entladegeschwindigkeit), der durch das bekannte Ra—
dinmpréparat in einem bestimmten Abstand in der Kammer her-
vorgerufen wird und zum anderen den durch ein Coso-Priiparat
bekannter Aktivitdt hervorgerufenen Ionisationsstrom in
gleicher geometrischer Anordmung.

60

Man findet:

226
IRa -
ICo

xy mg Ra
Xy mC Co

Die Werte von % and Xy sind vom Assistenten zu erfragen.
Das Radiumdquivalent fiir Co 0 ist zu berechnen.

5.4.2, Bestimmung der Aktivitédt eines gammastrahlenden
Isotopes

Ist das "Radiumdquivalent® "x" fiir 0060 fiir die vorliegende

I.E. bekannt, so kann men die Aktivitdt eines Co ~—Pridpara-~

tes durch Vergleichsmessungen mit einem geeichten Radium—
Standard ermitteln nach

¥
Ng,60 = ——--k o Npg226 o x (mC)
1

= Entladegeschwindigkeit (Skt./min bzw, Volt/min bei
NH8226 mg Radium in &, cm Abstand,
Entladegeschwindigkeit (Skt./min bzw. Volt/min bei

Nc°60 mC in a; cm Abstand. 109
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pie Aktivitdt eines Pridparates ist durch Vergleichsmessun— Versuch P-19: Verseuchungsmessungen
gen zu bestimmen. Man iiberlege, welche Absorptionskorrektu-
ren anzubringen sind, um ein seuberes Ergebnis zu erhalten. 1. Aufgabenstellung:

6. Ergénzngen: 3 verschiedene Arbeitstischeuflagen sind anf eine even-—
tuelle Verseuchung mit radioektiven Isotopen zu priifen.
Man priife den Einfluss streuender Materialien in Prdparat- Nach Iokalisation der verseuchten Stellen ist festzu-~
niihe. gtellen, ob die radioaktive Verseuchung durch einen rei-
nen Betastrehler oder einen Gammastrshler erfolgt ist.

2. Literatur: (8)
3, Zubehdrs
3 Arbeitstischanflagen
1 Absorberblech aus Aluminium
1 Strahlemmachweisgerét mit verschiedenen Messbe—
reichen
1 Messkopf (aus mehreren Zahlrohren bestehend)
1 Bedienungeanweisung zum Strahlennachweisgerit

T

4. BEinfihrung:

Jedes Laboratorium, in welchem mit radioaktiven Substanzen
(vor allen Dingen mit offenen oder halboffenen Préparaten)
gearbeitet wird, muss in regelmdssigen Abstinden auf eine
eventuelle radioaktive Verseuchung kontrolliert werden.
Hierzu werden am besten kleine, tragbare Strahlungsmessge—
rite verwendet oder auch, zur genaueren Ausmessung, grisse-
re mit einem langen, peweglichen Kabel zum Messkopf.

|

BT

=Ty

Ty

R S

Es soll in dieser Anfgabe der Gebrauch eines solchen Gerd-
tes geiibt und die Genaunigkeit einer Lokalisationspriifung
festgestellt werden.

Se Arbeitsanleiﬁmg:
Das Messgerét (z. B. 1 Universal-Radiame ter vom Typ nTYCC")
wird angeschlossen. Dann wird an die im Messkopf befindli-
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R D

chen Z#hlrohre (B-strahlempfindlich) die erforderliche
Hochspamung gelegt. Zundchst muss der vom Gerdt regi-
strierte Untergrund (Nullwert) genau festgestellt werden;
erst darm wird mit dem Aufsuchen von verseuchien Stellen
begonnen. Das Abtasten der Auflage muss dabei sehr vor-
sichtig geschehen, demit nicht radioaktive Substanz em
Zahlkopf haften bleibt!

Versuch P-20: 6 Aufgaben sus dem Gebiet der Blektronik

Den Eursteilnehmern s0ll Gelegenheit gegeben werden, Bin-
blick in die einfachsten, im praktikum verwendeten, elek—
tronischen Schaltungen zu gewinnen. Es pestent die Moglich-—
xeit, einige Schaltungen selbst durchzufifhren und die Ar—
peitsweise der Gerdte zu kontrollieren.

S e AT

Das Abtasten der haflage erfolgt so lange, bis men fur ei- pie Arbeitsanleitungen hierzu werden vom Assistenten geson-

dert ausgegeben, da diese Aufgaben nicht unmittelbar zu den
A fgaben eines Isotopenprektikums gehoren.

nen gewihlten lMessbereich einen maximalen Zeigerau sschlag
erhdlt. Sind die Verseuchungsstellen genau lokalisiert
(Stellen maximalen Zeigerausschlags), so befindet sich das
Verseuchungszenirum genau unter der anf der Riickseite des
Messkopfes markierten Stelle. Durchk Einschieben eines Alu- 1. Spannungsstebilisierung mit Stabilovolt (Netzan-
miniumabsorbers zwischen Anflage und Messkopf kann festge- schiuss).

stellt werden, ob die radioaktive Verseuchung en den ein-

gur Zeit durchfihrbare Versuche:

oz

TS R S

2. Spannungsstabilisierung mit Elektronenrdhren (Netz-
zelnen Stellen von einem reinen Betastrahler oder einem

anschluss).
Gammastrahler herriihrt.

Symmetrischer Multivibrator zur Erzeugung von Recht-

n " 1 2 K3 Py
Als "verseucht® gelten die Stellen, die im Gerdt den 1,5- eckimpulsen.

fachen Wert des Untergrundes anzelgen.

.
1
v
'

|

Impulsformerstufe.
Von der Arbeitsauflage ist ein maBstabstrenes Bild auf

Millimeterpapier zu zeichnen, in welches die verseuchten
Stellen (Zentren) anzugeben sind (Angabe ob 8- oder ¥ - impulsen.

Strahler). Preiberstufe zum Betrieb eines mechanischen Z&hl-
werkes mit schwachen Impulsen.

4-fach-Untersetzer zur Untersetzung von Zahlrohr—

Mit welcher Genauigkeit sind die von Ihnen gemachten Anga-
ben zu werten?

Was wiirden Sie tun, wenn auf Ihrem Arbeitsplatz eine solche
Verseuchung festgestellt wird?
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Yersuche P-X: Zur Zeit in Vorbereitung befindliche Versuche

sEinmngsband erscheinen. - Bis dahin werden den
ilneh=ern =zar Darchfithrung der betreffenden Versuche
sansen zaor Verfiigung gestellt.

+ir—ang von Suropium in Samarium mit der Aktivie-

rungssnalyse
(az%er Tohilfenshme von Absorptionsmessungen)

diinner Schichten
< ors— und Riickstreumessungen mit Betastrahlung
tilletionszihler)

VYethoden Ger Bestimmung der Selbstabsorption
¥=thoden der Erergiebestimmung von Strahlung

¥ethoden der technischen Anwendung von Radio-

Vessung der kosmischen Strehlung mit einer einfachen
Zoingidensanordmung

(Azsorpiionsmessungen, Intensitdtsabhidngigkeit vom
Zenithwinkel)

Rediograrhische- und Auntoradiogr aphische Messungen
~igtellsginhler

¥eiters Zlekironikversuche:

Tasy=ewrischer ¥nltivibrator zur Erzeugung von Im-
mlsen =it schrigem Anstieg

Diskxriminatorschaliung
Zoincidenzscheliung
rridhrenschaltung
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Versuch C-1: Hydrophobierung von Glasgeridten

1. Aufgabensteliung:
Man zeige, dass Glasgeriite, die mit einer Silikondlemul—
sion behandelt wirden, sehr glatte und wasserabstossende
Oberflichen besitzen. Durch solche Behandlung wird die
Adsorption von radioaktivem Spurenmaterial wesentlich
herabgesetzt. Es sollen zwel Pipetten nach gegebener
Vorschrift hydrophobiert und die Wirksamkeit mit nicht
vorbehandelten Gerdten verglichen werden. Die adsorbier-
ten Aktivitdten an den préparierten und nichtprdparier-
ten Pipetten sind mit einem Zahlrohr zu messen.

2. Literatur: (23, 31, 32, 33, 34, 35)

3. Zubehors:

4 Pipetten 2 ml
silikontlemulsion OEE 6008
Co  ~-Losung

1 Becherglas

1 Peldusball

4 Al-Schalen

1 Messzylinder (100 ml)

1 V2A-Schale

Filterpapier, Zellstoff, rote Farbe
1 Trockenschrank

1 Muffelofen

1 kompl. Messanordnung

1 Ultrarot-Lampe

4. Einfiliorung:

Wihrend bei den allgemeinen chemischen Arbeiten Adsorp-
tionserscheinungen an Glasgerdten kaum eine Rolle spielen,
kSnnen bei radiochemischen Untersuchungen dadurch erhebli-
che Pehler auftreten. Besonders wenn die Radimelemente in

115
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triagerfreier (unvwigbarer) Form vorliegen, kbnnen grosse Ak- 5. Arbeitssnleitang:

tivitdtsverluste in Erscheinung treten. Dies ist zu verste- ArbeitsanleiWing:

hen, wemn man vedenkt, dass 1 mC Phosphor-32 nur 3,4 10” vier 2 ml-Pipetten werden zuniichst von allen Verunreinigun—
mg oder Jod-131 mur g8 . 107~ mg Substanz darstellen. Fir gen durch Einteuchen in frisch hergestellte Chromschwefel-
den Radiochemiker ist die Kenntnis der Adsorption der Ra- séiure gesdubert. Danach wird mit destilliertem Wasser mehr-
aioelemente an den Gefégswinden unbedingt erforderlich. mals nachgespiilt. Nachdem man nochmels mit Alkohol und zu-~
letzt mit Ather ansgewaschen hat, werden die Pipetten 10
Minuten im Trockenschrank bei 85° C gehalten. Inzwischen
bringt man die silikonemulsion in einen hohen Messzylinder
(etwa 100 ml). Zwei der getrockneten Pipetten werden etwa

5 Minuten moéglichst vollsténdig in die Emnlsion getaucht.
Man nimmt die Pipetten eus der Behandlungsflotte und lésst
alle Fliissigkeit durch senkrechtes Stehenlassen restlos
auslaufen. Jetzt kann der Silikonfilm eingebrannt werden.
Zu diesem Zweck werden die Pipetten im Trockenschrank ge—
trocknet (200° C) und im ¥uffelofen eingebramnt. Men ldsst
die Temperatur des Ofens auf 3500 ¢ ansteigen und schaltet
damn sofort sus. (Einbrenndeuer ca. 1 Stunde.)

Unter Zuhilfenshme von Radionukliden sind besonders die
Vorgiénge an Glas untersucht worden. So konnte festgestellt
werden, dass beispielsweise die Adsorption von Radionatrium
an Glas mit dem pB-Wer'b und der Temperatar zunimmt und dass
sich nach 6 Stunden ein Gleichgewicht einstellt. Man nimmt
an, dass die Adsorption an Glas durch einen Austausch der
-—\—SiOH— bzw. —\/— SiONa—Gruppen der Oberfliche mit den
entsprechenden Kationen der Losung erfolgt. Die Adsorption
kann auch durch Elektrolytzusétze verringert werden. Die
verdréngende Eraft hiéngt stark von der Art des Zusatzes ab.
Wdahrend die Radiobleiadsorption von einer 0,01 molaren
Knpferchloridlasu.ng bereits auf 1 % des Normalwertes herab-
gesetszt wird, benStigt man eine 1 molare Kaliumchloridld- Zar Unterscheidung werden die hydrophobierten Pipetten mit
sung um denselben Effekt zu erzielen, Auch bei Anionen tre- einem roten Ring versehen.

ten Adsorptionserscheinungen - Wemn anch weniger spiirbar = Unter dem Abzug wird in jeder Pipette mit Hilfe eines Pe-
auf. Uber den Mechanisms bestehen allerdings bisher noch liusballes eine rediosktive Co O_1ssung bis zar Eichmarke
keine allgemein giiltigen Vorstellungen. Immerhin sind Un- hochgesaugt und langsem in die Flasche zuriickgegeben. (Der
tersuchungen mit aktiven Phosphaten und Perrhenaten durch- Umgang mit dem Peldusball muss zunéchst ohne radiocaktive
gefithrt und Effekte festgestellt worden. Losung - em besten mit H20 - geiibt werden! 1) Vorsichtig

e B Tyt e, SOOI A1)

i
i
I
!
H

!

Im radiochemischen Labor kann men die Adsorption an Gefdass- werden jetzt mit jedex Pipette 2 ml destilliertes Wesser
winden ausschalten, oder wenigstens stark herabdriicken, in- ax.lgesaugt ond in grosse Al-Schalen ge;igehen. Die bematzten
dem man die Gef#sse mit Kunstharzen, Silikonen, Paraffinen Pipetten euf Zellstoff legen! Unter einer Ultrarot-Lampe
wird das Wasser abgedampft. Die Aktivitdten der eingedampf-
ten Proben werden unter einem Glockenzihlrohr bestimmt. Je-

de Probe ist zweimal zu messen. Messdauer ca. 5 Minnten.

oder Wachsen auskleidet. Da die Desorption der bereits ad-
sorbierten Ionen nur sehr langsam erfolgt, ist es mdglich,
durch Vorbehandlung der Gerdte (einige Stunden) mit einer
Losung des inaktiven Isotops, die Aktivitdtsverluste darch Bei radiochemischen Arbeiten sind stets Gummihandschuhe zu
Adsorption in ertrdglichen Grenzen zu halten. Bei Arbeiten tregen. Evenfalls miss in V2A-Schalen gearbeitet werden,
mit trégerarmen, stark verdinnten Losungen (etwa 1 . 1074 gie mit Papier ausgelegt sind.
mg/ml) sollte unter allen Umsténden mit vorbehandelten Glas—
geridten gearbeitet werden.
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Versuch C-2% Radiometrische Thalliumbestimming

1. Aufgabenstellung:
Bs soll der Thalliumgehalt von zwel verschiedenen Analy-—
senldsungen durch Fdllung mit radioaktivem [CO(NH3)6 013
und nachfolgender Aktivitdtsmessung quantitativ bestimnt
werden, Die Auswertung erfolgt durch Vergleichsféllung
einer Probe mit bekanntem Thalliumgehalt.

2. Literatur: (36, 3T, 38y 39)

3. Zabehdr:
1 Wittscher Topf
2 Pritten mit Aufsetz
2 Spannfedern
5 Bechergliser 25 ml
2 n n 250 ml
2 Glasstdte
1 Eochplatte
Pilter (hert)
N'H4Cl-1.iisung (1 $ig) *
XClOB-Lﬁsung
5 figes Hy0p
Eisessig
Hexeminkobalttrichlorid-Lisung (ektiv)
Polyiithylenflasche mit verd. HCl
Zellstoff
1 kompl. ¥essanordnung
1 Ultrerot-Lempe

4. EBinfithrung:

Die Thalliumbestimmng erfolgt nach einer Anal ysenme thode
mit redicektiven Reegenzien. Diese Methode erleubt es,
hochempfindliche Hikrobestimmungen besonders bei kompli-
zierten Molekillen durchmufilhren. Dariiber hinaus ist men in
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der Lage, such solche Elemente radiometrisch zu bestimmen,
von denen keine geeigneten Radionnklide zur Verfiigung ste~
hen. Flir quantitative Bestimmungen mit Hilfe radioaktiver
Reagenzien ist es erforderlich, dass die Reaktion praktisch
vollkommen nach der gewiinschten Seite verlduft und die
stdchiometrischen Verhiltnisse bekammt sind. In den meisten
Féllen wird man mit Vergleichsproben arbeiten, so dass die
Kenntnis der spezifischen Aktivitéten nicht erforderlich
ist. Zur Umsetzbestimmung muss sich das Reaktionsprodukt
leicht von den Ausgangsstoffen abtrennen lassen. Das ge-
schieht am besten, wenn die Reaktionsprodnkte als schwer-
158liche Verbindungen susfallen. Solche Reaktionen erfol-~
gen nach dem Schema:

A+B—>0C.

Der zu bestimmende Stoff A wird mit einem Uberschuss des
radioektiv markierten Stoffes B, dessen Gesamtaktivitdt be-
kannt ist, umgesetzt. Man kann den Niederschlag C abfil-
trieren und direkt zur Messung bringen. Andererseits kann
aber auch das Filtrat, in dem sich der nicht umgesetzte
Teil des Stoffes B befindet, gemessen und enhand der Um-
satzverhiltnisse die Stoffmenge A berechnet werden.

Besondere Vorteile bringt die Analyse mit radioaktiven Rea-
genzien dort, wo sehr geringe Substanzmengen vorliegen oder
die Trennung durch Begleitstoffe erschwert wird. Man kann
in solchen Fillen den inaktiven Tréger in gewiinschter benge
msetzen und die Reinabscheidung nach dem Prinzip der Iso-
topenverdilnnungsanalyse vornehmen. Auch Titrationen lassen
sich mittels radioaktiver Stoffe durchfiihren. Hier ist al-
lerdings erforderlich, dass die sich bildenden Niederschld-
ge gut kristallisieren und sich schnell absetzen.

Im Versuch sollen Mikromengen Thallium (0,2 - 3 mg) durch
radioaktiv indiziertes [C°(NH3)6]CI3 als [00(m3)6] T1Clg
gefiillt und radiometrisch bestimmt werden. Solche Untersu—
chungen gewinnen heute immer mehr an Bedeutung, da Thallium
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#hnliche toxische Wirkungen wie Arsen zeigt und quantitati~ dest. Wesser abgespilt worden sind, dampft men die Ldsung
ve Mikrobestimmungen von hohem Interesse sind. im Becherglas auf 2 cm’ ein. Pieser Rest wird in eine Al-
Schale mit hohem Rand gespillt und zur Trockene unter einer
5. Arbeitsanleitung: Ultrarot-Lampe eingedampft. Man bringt die Schidlehen zur

. . Messung und berechnet den T1-Gehalt der Analysenldsungen.
Zu den beiden Analysenldsungen und der Vergleichslisung

werden je 1 ml 1 %ige NHACl—Li:Ssung, 1 Tropfen verd. HCl
(1:1) und 10 Tropfen Kaliumchloratldsung gegeben. Die Lb-
sungen werden mindestens 20 Minuten aaf einer Kochplatte
im Sieden gehalten. Dabei wird das Thallium durch des Chlo-
rat von der + einwertigen zur + dreiwertigen Stufe oxy-
diert. Bs ist darauf = achten, dass die Oxydation voll-
sténdig ist, da sonst falsche Analysenwerte erhal ten
werden!!

Oxyvdationsvorgang:
Manschette

3 nt o+ °1°3- + 68F —> 3 Tl*j + 01 + 3 H20 1 aus Faltenfilter

Bei Ende der Oxydation soll des Pliissigkeitsvolumen etwa
1 ml, jedoch nséchstens 1,5 ml betragen. Man lisst die Lo-
sungen abkithlen und stellt die Becherglédser in eine mit
Papier eusgelegtie VoA-Schele. Nun gibt men unter dem Abzg
tropfenweise die aktive Co(Nﬁ3)6] 013—Lijsung z, bis die
Losung eine genz scnwach orengerote Fartung bekommt. Nach-
dem sich der Niederschleg gebildet hat, lédsst man ihn etwa
1 Stunde stehen,

i
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Felluncsvorgang:

ks

T

[co(m3)6] €l + 013 —> [Co(NHa)s] 71C14

In der Zwischenseit wird die Piltriereinrichtung (siehe
Abb.27) vorbereitet. Der Niederschlag wird abfiltriert
und mit 3 -~ 4 Fortionen HC1 gewaschen. Filter und Pilter-

aufsetz werden in des Bechergles, in dem die Pdllung vor-
genommen warde, gebracht, nit 3 wigem }1202 und wenigen
Tropfen 3isessig iibergossen. Men erwdrmt kurz, bis sich
glles geldst hat. Wachnder Filter, Aufsatz usw. gut mit
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Versuch C-3: Bestimmung der Lislichkeit von MgNH4g_Q4

1. Aufgabenstellung:
1.1, Man bestimme die Lslichkeit des Magnesiumammonium-
phosphats in Wasser bei Zimmertemperatur.

Die Bestimmung erfolgt in der Weise, dass ein ra-
dioaktiv indiziertes Phosphat mit #quimolaren Men-
gen Fillungsmittel ausgefillt wird. Dabei bleibt
eine der Loslichkeit entsprechende Menge in Lésung.
Durch eine zweite Trigerfallung gelingt es, den
Rest praktisch quantitativ auszaféllen und durch
Aktivitdtsvergleich der beliden Niederschlige die
Loslichkeit des MgNH4PO4 z ermitteln.

Es sollen Phosphatfillungen mit 2-, 4- und 20-
fachem Uberschuss des Fallungsmittels durchgefiihrt
und der zur quantitativen Ausféllung bendtigte Fél-
lungsmitteliiberschuss ermittelt werden. (Die
meisten Analysenvorschriften benttigen einen 10~
fachen Uberschuss!)

2, Literatur: (40, 41, 42, 43, 44, 45)

3. Zubehdr:

Radioaktive P04'3—Lb‘sung (trdgerfrei 8000
Imp./min.ml)

inaktive Phosphatlésung (0,052 molar)

Magresiumchloridlssung (0,1 molar)

NH4C].-Lb'sung (0,1 molar)

verd. Ammoniak (1 : 5)

verd. Ammoniak (1 : 10)

1 Pipette (1 ml)

1 Pipette (2 ml)

1 Pipette (10 ml)

Phenolphthaleinldsung

8 Bechergldser 100 ml

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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4 Bechergldser 50 ml
1 Witt'scher Topf

1 Pritte mit Zubehdr
V2A-Schieber
Prenaband

Pilter (hart)

1 kompl. Messanordnung

4. Einfiihrung:

pie LOslichkeit sehr schwer ldslicher Verbindungen lasst
sich mit Hilfe von radioaktiven Indikatoren sehr genau be-
stimmen. Es kann dabei so verfahren werden, dass von einer
radioaktiv markierten, schwerl@slichen Verbindung mit be-
kannter spezifischer Aktivitit eine gesdttigte Losung her-
gestellt und die Aktivitdt eines aliquoten Teiles dieser
Losung ermittelt wird. Die Messungen konnen entweder mit
der Lésung in einem Fliissigkeitszéhlrohr oder nach Eindamp-
fen des Aliquots auf einem MeBschilchen mit einem Glocken—
zihlrohr erfolgen.

Men kann aber auch so vorgehen, dass die schwerldsliche
Verbindung mit #dquimolaren Mengen Péallungsmittel in der
Losung erst gebildet und abfiltriert wird. Unter diesen
Bedingungen bleidt eine der Loslichkeit des betreffenden
Stoffes entsprechende Menge geldst. Filhrt man nun eine 2.
Trigerfillung durch, so wird praktisch die gesamte Restak-
tivitdt ausgefdllt. Durch Aktivitdtsvergleich kann die
Lsslichkeit berechnet werden. Im vorliegenden Versuch ist
die Loslichkeit des HgNH4P04 auf diese Weise zu bestimmen.

Zur Losung einer bekannten Menge eines radioaktiven Phos-
phats B mit der Aktvitit A, werden a Millimole Trdger B zu-
gegeben, Mit den entsprechenden Mengen des Fillungsmittels
¢ f4il1lt man die schwerldsliche Verbindung D aus. Dabei wird
die Losung suf Vl ml aufgefiillt. Der Niederschlag D wird
abfiltriert, gewaschen, getrocknet und die Aktivitdt Al be-
stimmt. Ein Teil der Aktivitdt bleibt im Piltrat zurlick.
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Zu diesem fiigt man erneaut a Millimole Tréger B hinzu und
fd1l1t mit dem Reagenz C den Niederschlag D aus. Dabei wird
die Losung auf V2 ml anfgefiillt. Der 2. Niederschlag D wird
abfiltriert, getrocknet und die Aktivitdt A, bestimmt.

Wenn die Ldslichkeit der Substanz D X Millimol/ml betrigt,
S0 bleiben nach der ersten Fédllung le Millimol gelbst. Im
Niederschlag befinden sich demzufolge a - le Millimol D.
Die Aktivitdt 4, des 1. Niederschlags stellt nur einen
Teil der Gesamtaktivitdt A dar:
a - XV.
A=A —1
a
Nach der zweiten Fidllung enthilt die Losung XV2 und der
Niederschlag a + XVl - va Millimol D. Die Aktivitdt des
2. Niederschlages kann wie folgt ausgedriickt werden:
_ AXVl a + XVl - XV2
2 a a + XVl
Das Verhiltnis der Aktivitditen des 1. zum 2. Niederschlag
ist:
A a? - x2 v,2
8 = =
12 XVl [a+X (Vl-V;)_]

-y 8 1v32 2 vZeaa?vt [v 4 vy = vp)]
2w [vl +8 (V) - Vz)]

Erfolgt die Fillung immer aus gleichem Fliissigkeitsvolumen
Vy so vereinfacht sich die Formel wie folgt:

x=8 4132+4

2v
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5. Arbeitsanleitung:
5.1. Fdllungsvorgang I

Es sollen 4 Magnesiumammoniumphosphatféllungen eus immer
gleichen Flilssigkeitsvolumen von 50 ml unter vollig glei~
chen Arbeitsbedingungen aber unter Anwendung verschiedener
Fdllungsmittelmengen durchgefiihrt werden. Dabei sind fol-
gende Substanzmengen bzw. Konzentrationen anzuwenden:

a) Pillung mit Hquimolaren Mengen (zur L&slichkeitsbestim-
mang) :
Ioeung 1: 2 ml 0,052 molsre 20, >-Lsg. (0,104 Uillimol)
1,04 ml 0,1 molare Mgclz-Lsg.
2,00 ml 0,1 " NH401—Lsg.

Fdllung mit zweifachem Fdllungsmitteliiberschuss:

Losung 2: 2 ml 0,052 molare PO, >-Isg. (0,104 Millimol)
2,08 ml 0,1 molare Mgcle—Lsg.
4,0ml 0,1 ® NH,C1-Isg.

Féllung mit vierfachem Fdllungsmitteliiberschuss:

Losung 3: 2 ml 0,052 molare P04-3-I.sg. (0,104 Millimol)
4,16 ml 0,1 molare Mgclz—Lsg.
8,0 ml 0,1 NH,C1-Isg.

Fdllung mit zwanzigfachem Fdllungsmitteliiberschuss:
Losung 4: 2 ml 0,052 molare P04'3-I.sg. (0,104 Millimol)
20,8 ml 0,1 molare Mgclz—Lsg.
25 ml 0,1 n NH4CI—Lsg.

In 4 graduierte 100 m) Bechergldiser, die von 1 - 4 nume—
riert sind (Pettstift), bringt man je 2 ml inektive Phos—
phatldsung. Nun wird den Lésungen eine bestimmte, vom
Assistenten jeweils festzulegende Menge radiosktive (trd-~
gerfreie) Phosphatltsung zugegeben, Den Proben 1 - 3 werden
noch 30 ml dest. Wasser zugefiigt. In gleichlanfend nume—
rierten 50 ml Becherglisern bereitet man das Fdllungsmit—
tel (Mgclz- und NH401—Ltisung) nach den oben angegebenen
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Mengen vor. Unter Rihren wird die Magnesiummixtur quanti-
:tativ zar Phosphatldsung gegeben. Nach der Zugabe von 3
Tropfen Fhenolphthalein fiillt man alle Proben mit dest.
Wasser bis nahe an die 50 ml-Marke auf. Nun wird langsam,
bis zur Rotfirbung der Losung, verdiinnter Ammoniak (1 : 5)
zgegeben (tropfenweise). Man lésst den Niederschlag sich
absetzen und filtriert nach 1 bis 2 Stunden. Der Nieder-
schlag wird mit verd. NH3 (1 : 10) gewaschen und bei 90° ¢
getrockmet. Die getrockneten Substanzen einschliesslich
Filter werden mit Prenaband auf V2A-Schieber geklebt und
gemessen (Zidhlrate zl). Man stuert die Filtrate mit HC1
schwach an und dampft auf etwa 35 ml ein.

5.2. Fdllungsvorgang II
Nun werden die Filtrate auf die 2. Fdllung vorbereitet.

Dazu werden den einzelnen Lustngen folgende Substanzmengen
aigesetzt:

Piltrat 1: 2 ml 0,052 molare Phosphat-Lsg. (inaktiv)
4,16 ml 0,1 " MgCl,-Isg.
8,0 ml 0,1 " NE,Cl-Leg.

Filtrat 2: 2 ml 0,052 molare Phosphat-Lsg. (inaktiv)
3,12 ml 0,1 " MgCl,-lsg.
6,0 ml 0,1 *  §H,Cl-Isg.

Filtrat 3: 2 ml 0,052 molare Phosphat-Lsg. (inaktiv)
1,04 ml 0,1 " chlz-lvsg.
2,0 ml 0,1 " NH401—LBg.

Piltrat 4: 2 ml 0,052 molare Phosphat-Lsg. (inaktiv)

Die Filtrate werden nun stark ammoniakalisch gemacht und
mit dest., Wasser auf 50 ml aufgefiillt., Man rihrt, bis sich
ein gut kristalliner Niederschlag gebildet hat. Nachdem
man eine Stunde gewartet hat, wird filtriert, getrocknet
und wie schon beschrieben, die Zihlrate £ bestimmt. Da
alle PFédllungen aus gleichen Volumen (50 ml1) erfolgen,
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xenn die Loslichkeit X (N3illimol/ml) nach

g2Vl
2v

Zp Ay
berechnet werden, wobei 8 = '2—2- = 1; ist.

Die Idslichkeit des MgNH41’04 . H20 ist in Millimol/l und
mg/100 ml anzgeben.

Die Ergebnisse sind in iibersichtlicher Form zusemmenza-
stellen

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9
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Versuch C-4: Radiometrische Kaliumbestimmung

1. Aufgabenstellung:

l.l. Es ist die Zi#hlrate in Abhiingigkeit vom Kaliumkar-
bonatgehalt verschiedener Losungen zu bestimmen
und eine Eichkurve zu zeichnen.

l.2. Der Kaliumgehalt von zwei LOsungen ist anhand der
Eichkurve zu ermitteln.

1.3. Die Beeinflussung der Ziéhlrate einer ECl-Ldsung
durch Fremdionenzusatz (ZnSO4) ist zu untersuchen.

2. Literatur: (46, 47, 48)

3. Zubehtr:

Kaliumkarbonatldsung (60%ig)
Kaliumchloridlosung
Zinksulfat

6 Messkolben (50 ml)

2 Messpipetten (10 und 15 ml)
Waage mit Gewichtssatz

1 kompl. Messanordnung

4. Einfithrung:

In der Natur findet man neben den Elementen der nattirlichen
radioaktiven Zerfallsreihen noch eine Reihe Elemente mit
radioaktiven Isotopen. Bis heute sind solche Nuklide vom
Kalium, Rubidium, Indium, Wolfram, Rhenium, Neodym, Sama-
rium, Cassiopeium und Pletin bekamnt. Alle diese Radioiso-
tope haben, mit Ausnahme von Kalium, Helbwertzeiten von
iber 10 o Jdahren. Sie sind nur mit sehr empfindlichen Me-
thoden nachzuweisen und kommen fiir analytische Untersnchun-
gen (Ausnahme Kalium) nicht in Frage,

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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Natiirliches Kslium besteht aus drei Isotopen:

E%9 mit einem Anteil von 93,260 %
140 n " n " 0’011 %
x41 " " " " 6,729 ’

Von diesen drei Isotopen ist nur das Kelium-40 redioasktiv.
Es zerfdéllt mit einer Halbwertzeit von 1,3 . 109 Jehren.
Etwa 88 % der Zerfallsprozesse fithren unter 8 -Emission
(Maximalenergie = 1,325 MeV) zum Calzium-40. 12 % gehen
durch K~Einfang in Argon-40 iiber. Dabei wird eine ¢ -Strzh-
lung von 1,46 MeV emittiert. (Zerfallsschema Abb. 28)

Kho
A~ Emax, = 1,325 eV
Ca¥0

7 [1emey 8%

Ar'0
2%

(Man berechne, wieviel B-Zerfélle pro Mimute in einem Gramm
natiirlichem Kalium erfolgen und bestimme die Empfindlich-
keit der Messanordnung.)

Da die Isotopenzusammensetzung des Kaliums unabhZngig vom

Fundort stets gleich ist, kann man die vom ausgesandte
B-Strahlung zur quantitativen Bestimmung des Kaliumgehaltes
von Kalisalzen oder kaliumhaltigen Ldsungen bemmtzen. Sol-
che Methoden sind fiir den Kali-Bergbau, die Zementindustrie
und andere Kaliumsalze verarbeitenden Industrien von Inter-
esse. Sie eignen sich infolge der Einfachheit des radiome-
trischen Verfahrens fiir industrielle Schnellbestimmngen.

Da die spezifische Aktivitdt sehr gering ist, miissen mog-
lichst konzentrierte Losungen oder grosse Messproben ver-
129
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wandt werden. Unter Umstinden konnen Spezialzdhlrohre, die ser) bestimmt werden!! Ebenso goll vor jeder Messung das
bei einer Messdsuer von 5 min immerhin eine Analysengenau- gihlrohr mit der zu messenden Lisung gut susgespiilt werden.
igkeit von + 0,5 4 liefern, eingesetzt werden., In solchen
Pillen ist die radiometrische Kaliumanalyse den sonst in 5.2. Kalianalyse
Eali-Betrieben iiblichen, rein chemischen Methoden durchaus
tiberlegen. Weiterhin ist man nicht an Laboratorien etc. ge-
bunden und kann die Messung allerorts in sehr kurzer Zeit
durchfiihren.

T

Die beiden AnalysenlOsungen werden genau wie oben beschrie-
ben in ein Flilssigkeitszdhlrohr gebracht und gemessen. Mit-
tels der Zihlraten lésst sich der K005 . H,0-Gehalt (%)
der Analysenlsungen sus der Eichkurve ablesen.

=

.»

Bel sehr gensuen Bestimmungen des Kaligehaltes miissen Bei-
mischungen von Fremdsalzen beriicksichtigt werden. Es kdnnen 5¢3e ww
sich damn erhebliche Abweichungen in der Proportionalitédt

zwischen gemessener Zahlrate und dem Kaliumgehalt ergeben.
Durch solche Mischkomponenten erhdht sich z. B. die Dichte
einer Ealilésung, was eine stiérkere selektive Absorption
der B-Strahlung imnmerhalb der Fliissigkeit zur Folge hat.
Besonders die Komponenten mit hohem Atomgewicht haben hier
einen starken Einfluss. Bei Messungen an festen Salzen
spielt neben den Verunreinigungen auch die Korngrosse des
Salzes eine grosse Rolle.

—

71 50 ml einer 10 $igen KC1l-L8sung werden 2, 4, 6, 8, 10,
12, 14 und 15 g Zn504 mgesetzt und die einzelnen Lisungen
im Pliissigkeitszahlrohr wie oben gemessen. (Die Zshlen ge-
ben jeweils die Gesamtmenge Znso4 in der KCl-Losung an.)

AT e s

Dpie Ergebnisse sind graphisch darzustellen. (Abszisse:
Gramm ZnS0,; ordinate: Zihlrate.)

{
i

5. Arbeitsanleitung:
5.1. Aufstellung einer Eichkurve

Zuniichst werden Einsatz- und Arbeitsspannung des Flissig-
keitszihlrohres experimentell festgestellt. (Arbeitsspan-—
nung 80 Volt iiber Einsatzspannung.)

Durch entsprechende Verdinnung einer 60 %igen K2(:03 . 2&20—
Losung stellt man sich je eine 7-, 15-, 20-, 30-, 40- und
50 #ige Losung her. Nun werden die einzelnen Losungen im
Fliissigkeitszdhlrohr gemessen und die Ergebnisse in einer
Eichkurve zusammengefasst. (;‘Cnszisse:]{?_(lo3 . 2 HZO-Konzen—
tration in Prozenten; Ordinate: Imp./min) Es ist ratsam,

die Messungen mit den stark verdiinnten Ldsungen zu begin-
nen (warum?). Man achte daranf, dass immer die gleiche Fliis-
gsigkeitsmenge eingefiillt wird. (Vergleiche Versuch C-5.)
Nach jeder Messung muss der Nullwert (in Zéhlrohr dest. Was-—
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Versuch C-5: Radiometrische Volumen- und

Konzentrationsbestimmung

1. Aufgabenstellung:

1.1. Um die Funktion eines Fliissigkeitszédhlrohres und
die durch Volumeninderung bedingten Messfehler ken-
nenzulernen, soll die Z#hlrate in Ablhhngigkeit von
der Einfiillhthe des Ziéhlrohrs ermittelt werden. Man
stelle die Ergebnisse graphisch dar. (Abszisse =
Fiillhéhe (ml); Ordinate = Z#hlrate.)

Es soll das Volumen einer gegebenen Vassermenge
radiometrisch bestimmt werden. Dazu wird eine be-
kannte Po2-Aktivitdt der Fliissigkeit beigemischt
und ein bestimmtes Teil-Volumen in einem Fliissig-
keitszihlrohr gemessen. -

1.3. Man ermittle die Phosphatkonzentrationen (in g/l1)

von zwel unbekannten Na2H P04-Lﬁsungen.

2. Literatur: (8)

3. Zubehor:

1 Fliissigkeitszdhlrohr

1 Pipette (15 ml)

1 Pipette (1 ml)

2 inaktive Phosphatldsungen

1 aktive Phosphatldsung

Gefdss mit unbekanntem Fliissigkeitsvolumen
2 Bechergldser (25 ml)

Zellstoff

1 kompl. Messanordnung

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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4. Einfiihrungs:

4.1. Yolumenbestimmung

0ft ist es von Interesse, die Ausdehnung und das Fliissig-
keitsvolumen schwer zugénglicher Gewdsser, wie sie eiwa in
unterirdischen Kandilen vorliegen, zu bestimmen. Durch ra—
dioaktive Zus#itze sind solche Volumen mit grosser Genauig-
keit zu ermitteln. Die Methode hat ausserdem den Vorteil,
dass chemische Verénderungen - wie sie beispielsweise durch
Kleinlebewesen bei Untersuchungen mit Farbstoffen in Abwis-
sern hervorgerufen werden ~ den Vorgang nicht stSren. Bei
Verwendung geniigend grosser spezifischer Aktivitdten kann
die Messung mittels Tauchzdhlrohren im Gesamtvolumen er—
folgen.

Besonders in der Medizin haben Volumenbestimmungen mit Ra-
dionukliden bei Blutvolumen- und Totalkdrperwasserbestim-
mungen grosse Bedeutung erlangt. Die iibliche Methode zur
Bestimmung des Blutvolumens besteht in der Injektion einer
Substanz (meist eines Farbstoffes) in den Ereislauf. Nach
v6lliger Durchmischung wird eine Blutprobe entnommen, die
Verdiinnung der injizierten Substanz bestimmt und das Plas-
mavolumen berechnet. Die FParbstoffe zeigen eine Reihe Nach-
teile, da sie alle mehr oder weniger stark aus den Blutge-
fdssen in das Gewebe iibertreten. Dadurch erhilt man einen
zn grossen Verdiinnungsfaktor und es wird ein viel zu gros-
ses Plasmavolumen berechnet. Aus diesen Griinden ist man da-
zu iibergegangen, die Volumenbestimmung mit radioaktiv indi-
zierten Blutbestendteilen, die solche Effekte nicht zeigen,
durchzufiihren.

Das TotalkOrperwasser kann analog dem Plasmavolumen oder
dem extrazelluldren Volumen aus der Verdiinnung eines inji-
zierten Stoffes ermittelt werden. Zu diesem Zweck kann An-
tipyrin oder N-Acetyl-4-aminoantipyrin verwendet werden.
Die Genauigkeit der Methode wird aber auch hier durch me-
tabolischen Abban, Bindung des Antipyrins an Plasmaproteine
und der analytischen Erfassungsgrenze des Antipyrins stark
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herabgesetzt. Als ideales Verdiinnungsmittel fir solche Kér-

perwasserbes timmungen hat sich tritinmmarkiertes Wasser

(ngo) erwiesen.

Zur erfolgreichen Durchfithrung von radiometrischen Volumen-

bestimmungen sind pestimmte Voraussetzungen notig:

a) Das Radionuklid muss in der betreffenden Fliissigkeit
sehr gut 1éslich sein.

b) Vor der Probenentnahme muss restlose Durchmischung er-
folgt sein.

¢) Es muss eine lineare Beziehung zwischen der Aktivitét
und der Grosse des Pliissigkeitsvolumens bestehen.

Unter diesen Bedingungen kann das unbekannte Volumen nach
sehr einfachen Formeln berechnet werden.

Mischt man eine Losung mit dem Volumen Vq und der spezifi-
schen Aktivitdt Ay mit einem Volumen V, einer Fliissigkeit,
g0 erhilt man eine Losung mit der spez. Aktivitdt }*. Dann
gilt die Gleichung:

Vl Al = (Vl + Vx) Ax.
Paraus lisst sich das unbekannte Volumen Vx berechnens
A
Vx = Vl (E - 1).

11.1 den meisten Fdllen ist V, > Vi und Ay > A, 80 dass
eine vereinfachte Beziehung angewandt werden kanns

A
Vo=V, (é).

die spezifischen Aktivitiéten nicht bekannt, so lassen
auch die Zahlraten zur Bestimmung von Vx verwenden.
.

Zx

Zihlrate des VolumemsV; (15 ml)

Yx=vl(

Zihirate eines aliquoten Teiles des Volumens V. (15 m1)

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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4.2. Radiometrische Konzentrati:onsbestimn_xg

pie Versuche gehorchen den gleichen Prinzipien wie die Vo=
Jumenbestimmung. Es mss aber darauf hingewiesen werden,
dags beil sehr hohen Konzentrationen keine Proportionalitédt
mehr zwischen gemessener Aktivitdt und der Konzentration
der Losung besteht. (Vergl. Versuch C-4: Radiometrische
Kaliumbestimmung.) In den hier zu wntersuchenden Konzentra—
tionsbereichen herrscht lineare Abhingigkeit.

5. Arbeitsanleitungs

5.1. Abhdngigkeit der gihlrate von der Einfiilihdhe eines
In ein Fliissigkeitszéhlrohr, dessen Nullwert sehr genan ge-
messen ist, bringt man 1 ml dest. Wasser und 1 ml einer
aktiven Phosphatldsung und misst die Zihlrate (Messdauer
etwa 10 min). Nun wird mit einer Pipette 1 ml dest. Wasser
zugegeben und die Z#hlrate erneut ermittelt. Dieser Ar—
beitsgang wird so lange wiederholt, bis die grosste Fill-
hohe (15 - 16 ml) erreicht ist. Die erhaltenen Messwerte
werden gegen die Piillhdhe (ml) sufgetragen.

In welchem Bereich ist die Volumenabhingigkeit der Zéhlrate
am geringsten?

Was ldast sich daraus folgern?

5.2. Radiometrische Volumenbestimmung

Nach sorgfidltiger Reinigang des Flissigkeitszihlrohres wer—
den ca. 15 ml dest. Wasser eingefiilllt und der Nullwert be-
stimmt, (Vor jeder Messung ist das Zihlronr aussen mit Zell-
stoff von jeglichen Fliissigkeitsresten zu befreien,) Nun
werden dem unbekannten Fliissigkeitsvolumen 15 ml entnommen.
1 ml dieser entnommenen Fliissigkeit wird durch 1 ml aktive
Phosphatldsung ersetzt. Man mischt gut durch, fiillt alles
in das Zahlrohr und bestimmt die Zihlrate dieser Lisung.

Nun gibt men die Zdhlrohrfilllung wieder zur unbekannten Lo-
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sung zuriick und mischt gut durche (Z#hlrohr gut ansspiilent) Versuch C—6: Cisium-137/Barium-137 Trennun
Nachdem der Nullwert wieder xontrolliert ist, werden dem zu _lrennung
bestimmenden Fliissigkedi tsvolumen 15 ml entnommen und ihre 1. Aufmebenstellung:
Aktivitdt gemessen. Schliesslich perechnet man das unbe~ )
kannte Plissigkeitsvolumen nach der oben angegebenen For-

1.1. Barium-137 (Tl/2 = 2,5 min) soll durch Trigerfdl-
lung als Chromat von seiner Muttersubstanz Cédsium-
mel. 137 abgetrennt werden.

Man verfolge: den Aktivitdtsabfall und bestimme die
Halbwertzeit des Ba . - Bei sehr hohen Zéhlraten
weichen die gemessenen Werte (z) von der theore—
tisch zu erwartenden Abfallskurve stark ab. Man

5.,%. Radiometrische Konzentrationsbestimmu:

Aus einer 0,5 n radioaktiven NaQHP04-Lﬁsung wird 1 ml abpi-
pettiert, in ein Plitssigkeitszdhlrohr gebracht, mit dest.
Wasser auf 15 ml aufgefiillt und die Zahlrate gemessen. Man
reinigt das Zéhlrohr und bestimmt den Nullwert. Von den
beiden Phosphatldsungen unbekannter Konzentration werden

jo 15 ml in gleicher Weise gemessen. Durch Aktivitdtsver-
gleich mit der Standerdltsung kann die Phosphatkonzentra-
tion (g/1) der unbekemnten Losung berechnet werden: Die 2. Literaturs (1, 13, 49, 50)
spes. Aktivitdten (Aktivitdt / g substanz) der gelosten _—

Phosphate sind bei allen Losungen gleich. 3. Zubehdr:

ermittle die wahren Zdhlraten (zw) graphisch und
berechne die nover-all-correction-factors". Diese
Rorrekturfaktoren sind gegen die gemessenen Zéhl-
raten z graphisch darzustellen.

BaCl,-Losung (50 mg Ba/ml)
CsCl-Triger-Losung (10 mg/ml)
aktive 03137—Lﬁsung (~ 10 )Jc/ml)
Essigsdure (verd.)

Natriumacetat

S e R P o e P 2

;
:
|
I
a
!
i
!
i
3

Biochromatlosung
Ather

Salzsdure (3 %ig)
1 Witt'scher Topf
1 Glasnutsche

2 Spannfedern
Filter (hart)
Pinzette

3 Bechergldser

1 Becherglas (200 ml)

2 Glasstébe

2 Porzellan- bzw. Glasschd@lchen
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2 Al-MoBoohtilchen mit Ring
1 Koohplattie
1 kompl, Messanordnung

4. Binftthwange
(Siehe anch Versuche P-1 und P-2.)

wird ein GBIGER-MULIER-Z&hlrohr 2. B. durch ein radioakti-
ves Teilehaen sum Jeitpunkt T.:_) gegiindet, so sinkt die Span-
mug aw Sihlrohr ab. Das Zihlrohr ist filr eine gewisse
felt, dar Sperrseit ode Totseit TS (ungeﬁth:‘ 200 1 sec)
(e den Nachweis weiterer Strahlen unempfindlich. (Abb. 29)

o
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bringen ist eine Mindestamplitude notwendig. Das Zeitinter-
vall zwischen der Zindung und dem Zeitpunkt, zu welchem
diese Mindestamplitude Up;, erreicht ist, wird Aufldsungs-
zeit T, (engl. resolving time) genannt. .

Die Aufldsungszeit 'rA ist etwas lédnger als die Sperrzeit,
fEllt jedoch bei Verwendung empfindlicher Verstiirker nshe-
zu mit der Totzeit des Zdhlrohres zusammen.

Hinzu kommt nun noch, dass ein Impulsverstdrker selbst
anch ein begrenztes Aufltsungsvermdgen besitzt (ebenso Un-
tersetzer, Zihlwerk). Wenn auch im allgemeinen bei Z&hl-
rohrapparaturen das Aufldsungsvermdgen im eleltronischen
Teil besser als im Zihlrohr ist, so gibt es auch Fdlle (z.
B, Szintillationsziéhler), wo dér Zihler besser aufldst als
der Verstérker. '

In der Praxis interessiert hauptsiichlich das AuflSsungsver—
mogen der gesamten Messanordnung.

Men kann z. B. die Zdhlverluste die durch das Aufldsungs-
vermdgen der gesamten Messanordnung anftreten in Abhédngig-
keit von der registrierten Zdhlrate bestimmen und die
Gesamtkorrekturfaktoren (over-all-correction-factors) er-
mitteln. Hierzu eignet sich die Aufnahme der Zerfallskurve
eines relativ starken Prédparates mit einer mdglichst kurzen
und sehr genau bekamnten Halbwertzeit. Ein solches Radio~-
nuklid ist des Ba137 mit der Halbwertzeit von 2,6 min. Man
trennt es in reiner Form von seiner Huttersubstanz 051

ab und verfolgt den Aktivitdtsabfell. Die Zerfallskurve
gehorcht dem Exponentialgesetz und ergibt in halblogarith-
mischer Darstellung eine Gerade (Abb. 30).

50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R00230024000
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3 0 £ W 46 18 20 2
t (min)

Nur im Bereich sehr hoher Zahlraten (ilber 20 000 Imp\./min)
weicht die gemessene Kurve von der Geraden ab. Durch Ver-
léngerung des unteren, geradlinigen Teiles der Avfallskur-
ve lisst sich die wahre Zéhlraete 2y grapgisch ermitteln.
Rechnet man nun den Korrekturfaktor g = EE aus und tridgt
ihn gegen die gemessene Zéhlrate z auf, so wird ein Nomo-
gramm erhalten, mit dessen Hilfe man fiir jede Zdhlrate 2z
das entsprechende Zy berechnen kann.

5. Arbeitsanleitung:

Da die Halbwertzeit des Bal37 mr 2,6 min betrigt, muss
sehr rasch gearbeitet werden. Die Messungen sollten 3 - 4
Minuten nach der ersten Fdllung beginnen! Deshalb miissen
alle Arbeitsginge griindlich iiberlegt und die Reagenzien,
Arbeitsgerdte, Messanordnung usw. gut vorbereitet sein.

137

5.1. Abtrennung des Ba 137

vom Cs

Der B3137Cr04—1\!iederschlag miss zweimal umgefdllt werden,
bt
un mitgerissene Cslﬂ—Aktivitﬁt restlos zu entfernen. 2 ml

der BaCl-Lésung (inaktiv), 1 ml Cdsium-Trégerldsung und 1 ml
der radioaktiven 05137—Lﬁsung werden in ein Becherglas ge-
bracht. Dann gibt man 3 Tropfen Essigséure, ca. 1 g Natri-
umacetat zu und fiillt mit dest. Wasser anf 25 ml auf. Die

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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Losung wird ervirmt und das Barium mit Kaliumbichromatlo-
sung als BaCr0, gefdllt. Den Niederschlag saugt man dber
ein hartes Filter ab, wischt mit etwas dest. Wasser und
bringt ihn mit Filter in ein bereitstehendes 100 ml Becher-
glas (breit), das 1 ml Cs-Trigerldsung und 10 ml 3 dige
siedende HCl enthilt. Der Filteraufsatz wird ebenfells mit
dem unteren Ende kurz in die siedende Lisung getaucht.
Wenn sich der Niederschlag geldst hat, zieht man des Fil-
terpapier mit einer Pinzette aus der Lisung und spiilt
reichlich mit dest. Wasser ah. Dabei wird die Losung euf
ca. 25 ml aufgefiillt. Men nimmt das Bechcrglas vom Kocher,
gibt 1 Tropfen Bichromatldsung und ca. 5 g festes Natrium-
acetat zu. Der sich bildende BaCrOA-Niederschlag wird wie
oben abfiltriert und gewaschen. Nun wird auf die oben be-
schriebene Weise nochmals umgefdllt. Der Hiederschlag

(3. Fillung) wird mit 5 bis 10 ml Ather getrocknet und anf
einem Al-Schdlchen zur Messung gebracht.

5.2. Durchfithrung der Messung und Auswertung

Die Abfallskurve wird aufgenommen, indem die Z&hlraten zu-
nichst aller 15 sec und spidter aller 30 bzw. 60 sec be-
ctimmt werden. Der Aktivitdtsabfall ist iiber 10 Halbwert-
zeiten =z verfolgen. Die gemessenen Zahlraten werden auf
haltlogarithmischem Papier (4 Potenzen) gegen die Zeit auf-
getragen., Die wehren Zihlraten sind, wie in 4 beschrieben,
graphisch =1 ermitteln, Die Halbwertzeit ist der wahren
Abfallskurve zu entnehmen. .

Um sichtbare Abweichungen zwischen Zy und z feststellen zu
kénnen, sollen zu Beginn der Messung etwa 35 000 - 40 000
Imp./min gezdhlt werden. Nun rechnet man fiir eEwa 8 ver-
schiedene 2ihlraten die Korrekturfaktoren g = z_w ans und
trigt sie gegen die gemessenen Zihlraten (z) auf.

Der Verlauf der gemessenen Abfallskurve richtet sich (vor
allen Dingen fiir hohe Zihlraten) nach dem Auflbsungsvermo-
gen der gesamten Messanordnung. Wivd dieses z. B. durch
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Verdndern der Verstdrkerempfindlichkeit schlechter, so wird
die Abweichung der gemessenen von dexr wahren Abfallskurve
grosser.,

Man wiederhole den Abtrennvorgang und nehme eine Abfalls-—
kurve der Ba137-Aktivit§t mit einer anderen Verstidrkerein-
stellung auf.

6. Erginzungen:

Da man von einer relativ grossen 05137-Aktivit§t ausgeht,
muss sehr sauber gearbeitet werden. Es soll immer in mit
Papier susgelegten V2A-Schalen gearbeitet werden. Wegen
der grossen Halbwertzeit des csl37 (33 Jahre) sind Konta-
minationen zu vermeiden. Sdmtliche Riickstinde sind in be-
reitstehende Flaschen zu geben.
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Yersuch C=7: Abtrenmng von UX, (Pa-234) aus Uran

1. Aufgabenstellung:
Protektinium-234 (UX,) soll vom Thorium-234 (UX,) und
vom Uran-23%8 (UD abgetrennt werden. Man fithre zwei
Fillungen, einmal mit und einmal ohne Thorium~Riickhal—
tetrdger, durch. Ans den Abfallskurven ist die Halb-
wertzelit des 1’8234 zu bestimmen. Die Trennfaktoren der
beiden Trenmungen (Th/Pa) sind zu ermitteln.

Literatur: (15, 51, 52, 53)

Zubehor:

10 ml Urenylnitrat-Losung wit Thorium-Riickhaltetrdger
(90 mg U0,(NOz), « 6 Hy0; 5 mg Th(NO5), . 4 Hy0;
90 mg Na H P04 .2 H,0 in verd. HC1)

10 ml Uranylnitrat-Losung ohne Thorium-Riickhaltetriger
(90 mg 002(N03)2' + 6 Hy0; 90 mg Na,HPO, . 2 Hy0
in verd. HC1)

Zirkonylchloridlosung (20 mg ZrOCl2/m1 in verd. HC1l)

n Salzsdure

Glasstibe

Bechergldser (50 ml)
Bechergliser (200 ml)
Witt'scher Topf
grobporige Fritte (G 1)

Filter

2 V2A-Schieber

Prenaband

1 EKochplatte oder Brenner

1 kompl. Messanordnung

4. Binfiithrung:
'J.‘hz34 und P8234 sind radioaktive Folgeprodukte des U
I1238 ist der Stammvater der Uran-Radium-Reihe, einer der

238

143

1043R002300240007-9



j Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release

drei in der Natur vorkommenden radioaktiven Zerfallsreihen.

238 & 234 8 pg 204
U Ul) ——> T (Ux) ———>

92 (u) 4,5.10%a 90 1 24,1 a 1
8

23 (U11) uew.
1,14 min

(UX,)

Im radioaktiven Gleichgewicht enthalten 10 000 kg Uran nur
4,7 « 10_10 g Pa234. Das Protaktinium ist demzufolge in den
hier zur Verwendung kommenden Uranylnitratlésungen nuxr in
gewichtsloser Menge vorhanden. IFir irgendwelche Féllungen
von schwerléslichen Protaktiniumverbindungen aus der Ltsung
reicht die Eonzentration selbst bei grossem Uberschuss des
Fdllungsmittels nicht aus, das Lslichkeitsprodukt der ent-
sprechenden Pa~Verbindung zu iiberschreiten. Man miss des-
halb die Abtrennung in anderer Weise vornshmen. Relativ
einfach liegen die Verhiltnisse, wenn das radioaktive Ion
nicht trégerfrei abgetrennt werden miss. Man setzt dann ei~
nen dem Radionuklid isotopen, inaktiven Trdger zu und fdllt
es auf diese Weise mit amus. Es ist darauf zu achten, dass
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lungsreagenz in dem betreffenden Losungsmittel in Makrokon-
zentrationen einen schwerléslichen Niederschlag geben
wiirde.

Der HAHN'sche Adsorptionssatz (siehe auch Versuch C-16)
lautet:

Ein Element wird aus beliebiger Verdiinnung an einem Nieder-
schlag gut adsorbiert, wenn der Niederschlag eine dem Ion
des zu adsorbierenden Elementes entgegengesetzte lLadung
trdgt und wenn die sich bildende Verbindung im betreffen-
den Losungsmittel schwer 1loslich ist.

Die Ladung von Salzniederschlégen wird durch die im Uber-
schuss vorhandenen Ionen bestimmt. Sie sind sehr fest an
den Kristallen adsorbiert.

Im vorliegenden Versuch wird zunichst aus einer ZrOClz-
Losung mit Na2H1’04 Zirkoniumphosphat ansgeféllt

+4 -3
3 2" + 4 20,77 ——> Zr; (PO),.

Da ein Uberschuss an P04'3—Ionen angewendet wird, ist der
Niederschlag negativ geladen. - Die Th- und Pa-Ionen sind

die Trigersubstanz in der gleichen chemischen Form wie das
Radioelement vorliegt. Soll das Radionuklid trégerfrei oder
trigerarm erhalten werden, so muss man einen nichtisotopen
Priger verwenden, den man spiter leicht wieder abtrennen

dem Zr verwandt (4. und 5. Nebengruppe des period. Systems)
und bilden mit P04—-Ionen ebenfalls schwerldsliche Fhospha-

te. - Die in der Ldsung noch vorhandenen Th234- und P8234-

Ionen werden demzufolge &ls schwerldsliche Phosphate an denm
Zirkoniumphosphatniederschlag sehr gut adsorbiert.
234

0

kann., Die Geseizmissigkeiten solcher Trigerfdllungen wor-
den von FAJANS und PANETH in Regeln zusammengefasst.

Nachdem man eine Anzahl Ausnahmen der FAJANS'schen Fél-
lungs- und PANETH'schen Adsorptionsregeln fand. stellte

0. HAHN einen Féllungs~ und einen Adsorptionssatz auf, die
allgemeine Giiltigkeit besitzen.

Der Fdllungssatz lautet:

Tin Element wird aus beliebig grosser Verdiinnung mit einem
kristallisierenden Niederschlag gefi#llt, wenn es in das
Kristallgitter des Niederschlages eingebaut wird. Sonst
bleibt es in ILdsung, auch wenn das Element mit dem F&l-
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vom Th234 abgetrennt werden soll,
ist die Mitfdllung des Radiothoriums nicht erwiinscht. Durch
Zusatz eines Thoriumriickhaltetrédgers (eine relativ grosse
tenge Th?32) schaltet men die Mitfallung des UX; (Th?7%)
praktisch sus. Die Riickhaltetrdgerioncn werden wie das
Radionuklid am Niederschlag adsorbiert. Sie verdriéingen dann
die gewichtslosen Mengen des Th234' (UXl) praktisch von der
Oberflidche des er(PO4)4-Niederschlages. Die adsorbierten
Mengen des Riickhaltetrdgers sind meist so klein, dass sie

Da aber auch das Pa'

145
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~

die weiteren Untersuchungen nicht stdren. (Im Versuch blei-
ben die Nachfolgeprodukte des Th2’

Yersuch C-8: Trigerfreie Abtrennung von UX, (m234)
2 nberiicksichtigt!) 1 ' aus Uranylnitrat

Aufgabenstellung:

Das im kduflichen Uranylnitrat befindliche Thoriumiso-
top uxl, welches sich durch & =Zerfall des U238 gebil-
det hat, s0ll durch eine Solvent-Extraktion mit Ather

angereichert werden. Um das le rein und trégerfrei zu
erhalten, wird es mittels einer Ionenaustauschersiule

vom restlichen Uranylnitrat abgetrennt. Es ist za zei~
gen, dass sich die gesamte B~Aktivitét des kiuflichen

Uranylnitrats in der le—]?raktion befindet, Mit einem

& ~-Szintillationszdhler weise man nach, dass das abge-
trennte Ull keine & -Aktivitdt, also keine Uranverun-

reinigungen aufweist.

5. Arbeitsanleitung:

Da das Protaktinium nur eine sehr kurze Halbwertzeit von
1,14 min hat, miissen die Trennungen sehr gat vorbereitet
werden. Die Messungen sollen spdteatens 1¥2 Minnten nach
der Abtrernung beginnen. Man gibt 10 ml der thoriumtriger-
haltigen Uranldsung in ein Becherglas (50 ml) und erwirmt
zam Sieden. Nun werden einige Tropfen (10 — 12) Zirkonyl-
chloridlésung zugegeben und der sich bildende Niederschlag
nach 10 bis 20 Sekunden abfiltriert. Man wdscht den Nieder-
schlag mit verd. HC1 (4 n), klebt das Filter mit Prenaband
auf einen V2A-Schieber und misst den Aktivitédtsabfall mit
einem Glockenzéhlrohr.

Ans der zweiten Uranylnitratlésung, die keinen Thoriumriick- h 2. Literatur: (54, 55, 56, 57, 58)
haltetrdger enth#lt, wird ebenfalls ein Zirkonphosphatnie- 5

derschlag ausgefdllt. Man arbeitet wie oben beschrieben, 3, Zubehir:

bringt den Niederschlag zur Messung und verfolgt den Akti-
vitdtsabfall in der gleichen Weise.

2 n Salzsdure
3 0,1 n Salzsdure
Die Filtrate werden zunichst aufgehoben. Wenn die Trennun- ! 1 g Uranylnitrat
gen nicht gelungen sind, kann nach wenigen Minuten eine 1 Spritzflasche
weitere Abtrennung erfolgen. Bis dahin hat sich geniigend 1 Becherglas mit Wofatit P
Pa234 Aktivitdt nachgebildet. 1 Ionensustauschersiule
3 1 Flasche wassergesdttigter Xther
0,5 n Oxalsdure
1l Scheidetrichter
1 Fortunapipette
Alle Riickstédnde sind in Flaschen zu sammeln! 4 2 Dechergliver 25 nl
: 2 Pipetten 50 ml, 1 Pipette 10 ml
1 Abdampfschale
1 Al-Schilchen
1 kompl. Messanordmung
1ok -Szintillationszihler

Die Messergebnisse werden auf halblogarithmischem Papier
aufgetragen. Nun ermittelt man die Abfallskurven des P3234
und bestimmt seine Halbwertzeit. Die Trennfaktoren (Angabe
in %) sind ebenfalls graphisch zu ermitteln,

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release 1043R002300240007-9
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4. Einfiihrung:

Die Solvent-Extraktion beruht anf der Tatsache, dass sich
eine Substanz bei Behandlung mit zwei nicht mischbaren Lo-
sungsmitteln in diesen mit bestimmien Mengenverhédltnissen
verteilt. Diese Menge ist bei einer bestimmten Temperatur
konstant und bei gleichbleibender Molekiilgrdsse von der
Konzentration des Systems unabhiingig. Die Verteilung ge-
horcht dem NERNST'schen Verteilungssatz

)
= const. = Ko
1

Dabei sind Cy die Konzentration im ersten und C, die Kon-
zentration im zweiten Losungsmittel. K ist die Verteilungs~-
konstante., Sind die Voraussetzungen fiir die Giiltigkeit des
Verteilungssatzes nicht erfiillt, so ist das Verhdlinis aus
den beiden Konzentrationen nicht mehr konstant. Solche Fdl-
le liegen vor, wenn der geloste Stoff in einem der beiden
Solventien dissoziiert oder assoziiert. Wihrend es bei
Extraktionen, die dem NERNST'schen Gesetz streng gehorchen,
nicht gelingt, einen Stoff restlos zu extrahieren, ist das
bei konzentrationsabhingigen Systemen nshezu quantitativ
moglich,

Es seien a Gramm einer Substanz in A ml Wasser gelost. Die
Extraktion soll n mal mit B ml nichtwidssrigem Losungsmit—
tel durchgefiihrt werden. Nach der ersten Extraktion bleiben
x, Gramm in der wissrigen Phase, wihrend (a - xl) g sich in
der organischen Schicht befinden. Die Ronzentrationen in
der widssrigen (CA) und nichtwissrigen (CB) Schicht betra~
gen:

X1

-
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Die Verteilungskonstante berechnet sich nach

x,/A
K= I CE ] %Y .

Ist X bekannt, ldsst sich xy ausrechnen,

_ _EKea
f Bl O W

Bei n Extraktionen verbleiben in der wissrigen Phase (xn) g

K-
s o U

Es ist natiirlich auch méglich, ein organisches LUsungsmit-
tel mit Wasser zu extrahieren. Ein solcher Pall liegt bei
der Abtrennung des UXy (tn234) aus Uranylnitrat vor. Das
uo, (NO3)2 ist in Ather sehr gut 18slich, wihrend das Tho-
riumnitrat darin fast unlcslich ist. Mit Wasser liésst sich
praktisch das gesamte le auf Grund seiner guten Loslich=
keit (im Wasser) extrahieren, Man muss aber beachten, dass
das Uranylnitrat auch gut wasserloslich ist und demzufolge
wenigstens teilweise mit extrahiert werden kann. Da es sich
um eine konzentrationsabhingige Extraktion handelt, nimmt
man -~ um den Urangehalt der widssrigen Phase so klein wie
moglich zu halten - sehr wenig Wasser. Im allgemeinen ge-
niigt schon das Kristallwasser des Uranylnitrats

(UO2(NO§)2 « 6 Hy0) zur Abtrennung des UX,. Trotz mehrfa-
cher Extraktion gelingt die Tremnung nur zu 90 bis 96 %. Um
das le rein und trédgerfrei =z erhalten, wird es mit Hilfe
einer Ionenaustanschersdule vom restlichen Uran abgetrennt.
(Uber Ionenaustauscher siehe Versuch C-9).

5. Arbeitsanleitung:

5.1, Atherextrektion

Zundchst wird Uranylnitrat in einer Reibschale sehr fein
pulverisiert, Man vigt 1 g in eine hohe Al-Schale ein und
bringt es unter einem B-Zihlrohr zur Messung. Dann wird das

149
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1102(1103)2 . 6 Hy0 quantitativ in einen Scheidetrichter ge-
geben und mit 2 Tropfen dest. Wasser und 10 ml wasserge-
pittigtem Ather vorsichtig!! geschiittelt. Nachdem des Salz
geldst ist, bilden sich 2 Schichten aus. Wehrend das
U02(NO3)2 gich im Kther 1dst, befindet sich das UX; neben
etwas Uranylnitrat in der wiéssrigen Phase. Man ldsst eini-
ge Minuten absitzen und seugt dann die Xtherschicht mit
einer Fortunapipette sehr sorgfédltig ab. Die wissrige
Schicht hat etwa ein Volumen von 0,5 ml. Danach werden
nochmals S ml Ather in den Scheidetrichter gegeben und der
Vorgang des-Ausschiittelns und Abpipettierens wiederholt.
Die sehr geringe wissrige Phase wird mit 6 ml 0,1 n Salz-
géiure verdinnt und euf die Kolonne gebracht. Men wischt
den Scheidetrichter mit 5 ml 0,1 n HCl und enschliessend
mit 5 ml dest. Wasser aus und bringt diese Waschfliasigkei~
ten ebenfalls auf die Sdule.

5.2. Priparieren ‘der Ionensustenscherkolonne

Der Wofatit muss vor dem Einfiillen auf seinen Quellungszu-—
stend gebracht werden, was durch mehrstiindiges Einlegen in
dest. Wasser erfolgt. Um beim Fiillen der Sdule Luftpolster
zu vermeiden, fiillt man sie mit Wasser und schiittet den
Wofatit langsam ein. Mit verdiinnter Salzsdure wird der Aus—
teuscher in den Arbeitszustand versetzt. Dies erreicht men
dadurch, dass man so lange 2 n HCl iiber die gefifllte Sidule
laufen lisst, bis der Ablauf stark sauer reagiert, Nachdem
man etwa ¥2 Stunde gewartet hat, wird noch etwas Sdure
durch die Kolonne geschickt. Nun wird mit dest. Wasser die
Sdure bis zur neutralen Reaktion des Waschwassers ansgewa—
schen. Es muss unbedingt darauf geachtet werden, dass das
Austauscherharz immer restlos von Fliissigkeit bedeckt ist
und die Kolonne nicht leer lauft.

Nachdem die UOZ++- und Th+4—lonen des wissrigen Extrektes
in der Sdule adsorbiert sind, wischt man die restlichen
Urenylionen mit 15 ml1 2 n HCl und anschliessend mit 5 ml
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dest. Wasser sus. Die Durchlaufgeschwindigkeit soll 1,8 ml
pro ml Austauscher, das sind 0,3 ml/min, nicht Hberstei-
gen, Auf der Sdule befindet sich jetzt noch das gesamte
le. Dieses wird mit 5 ml 0,5 n Oxalsiure eluiert (Vorlege
wechseln!). Man widscht mit 5 ml dest. Wasser nach, dempft
des Eluat ein und bringt den Riickstand auf einem Al-Schil-
chen zur Messung.

Beim Eindampfen kristallisiert Oxalsdure aus, die nach
lingerem Erwdrmen restlos absiblimiert. Zur Kontrolle priife
man das Prédparat mit einem Szintillationszéhler auf o€ -
Strahlen.

ﬁle Uranylriickstinde sind in dafiir vorgesehenen Flaschen
zu sammeln.
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Versuch C~9: Trennung des Yttriup-90 vom Strontium-90

mit Ionenaustauschern

Aufgabenstellungs:

Es s0ll aus einer tridgerarmen Srgo—L'dsung (1 p.C) das
Polgeprodukt YBO mit Hilfe von Ionenanstauschern vom
K.P.S.-Typ abgetrennt werden. Die Eluate werden in einem
Fliissigkeitszdhlrohr oder Durchflusszihlrohr gemessen
und die Ergebnisse (Aktivitdt gegen ml Eluat) in einem
Diagramm dargestéllt.

Literatur: (59, 60, 61, 62, 63, 64) " Flihrt man nun noch hydrophile Gruppen in das Molekiil ein,
z. B. —SO3H oder -COOH, so erhdilt man das Grundgeriist elnes
3. Zubehdr: 4 Ionenaustsuschharzes.
1 Ionenanstauschersdule mit Trichter (Phenolsulfonstinreharz):
Wofatit XK.P.S. in H-Form
Zitratlosung py 2,6
Zitratlosung Pg 6
1ml Srgo—Li)'sung (1 nc)
2 Messzylinder 20 e’
2 Becherglidser (50 ml)
2 Al-Schalen
1 kompl. Messanordnung

]
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4, Einfithrungs

Die Ionenaustanschmethoden zdhlen zu den modernen Trerm-
verfahren der Chemie und werden in neuerer Zeit auch anf
analytische und industrielle Probleme angewandt. Im folgen-
den soll eine ganz larze Einfilhrung einen Einblick in die
Wirkungsweise der Ionenaustauscher vermitteln.

Die sogenannten austauschaktiven (hydrophilen) Gruppen kon=-
nen infolge ihres sauren Charakters ihre H-Atome gegen an-
dere Kationen sustaischen (Eationenaustauschharz). Die H-
Form des Harzes geht z. B. in die Na-Form iiber (R sei das
Grundgeriist des Harzes).

Ionenaustanschharze sind hochpolymere, wasserunsldsliche

_ + - +
Substanzen, deren chemisches Grundgeriist dem eines Kunst- R SO3H + Na R 3031“ + &

stoffes entspricht. So entsteht z. B. aus Phenol und For-

Dieses Gleichgewicht gehorcht dem Massenwirkungsgesetz,
maldehyd das allgemein bekannte Bakelit:

wenn man sehr verdiinnte Losungen (elektrostatische Abstos—

sung der Ionen) und sehr kleine Fliessgeschwindigkeit der
152
153
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Losung in der Siule (Gleichgewichtseinstellung) voraus—
setzt, Die Bindefestigkeilt eines Ions am Austauscher hingt
im wesentlichen von 2 Faktoren ab:

a) von der Ladung,

b) vom Radius des Ions,

Liisst man z. B. eine Ldsung, welche Na+—, 05+2-, Pe+3- und
Th+4—10nen enthilt, durch die Austauschersdule laufen, so
werden die Th"'"’-Ionen zuerst, dann die Fe+3-, Ca+2- uswe.
gebunden; lidsst man entsprechend Na*-, K+—, Rb*- und cs*-
Ionen durchlaufen, so werden die kleinen Na*~Ionen merst
gebunden usw. Beim Eluieren (Herauslbsen) erscheinen norma~-
lerweise also die Na'-Tonen zuerst wieder im Eluat. Die
eluierende Wirkung einer Losung ist vor allem von ihrem P~
Wert abhlingig, wie aus folgender, oben bereits angefiihrter
Gleichung ersichtlich ist:

R - SO;H + Me* = R -~ sogltte + E'.

Bei hoher H-Ionenkonzentration wird dieses Gleichgewicht
also nach links verschoben., Die Elution kamn durch komplex~
bildende Reagenzien noch beachleunigt werden (durch die
Komplexbildung wird die Konzentration der freien Me*-—Ionen
anf der linken Seite stark herabgesetzt und dadurch das
Gleichgewicht ebenfalls nach links verschoben),

Durch richtige Auswahl der Austauschharze und der Elutions-—
mittel konnen sehr gute und spezifische Trenneffekte er—
zielt werden. So wurde z. B. durch die Ionenaustauschchro-~
matographie erstmalig eine Trennung der seltenen Erden in
grosserem MaBstab ermdglicht.

Im vor;.éegenden Versuch soll Srgo von seinem Zerfallspro-
dukt Y’ in triigerfreier Form abgetrennt werden,

5. Arbeitsanl eitungs

Die SHule wird, wie im Versuch C-8 beschrieben, gefiillt und
in den arbeitsfertigen Zustand gebracht (evtl. Assistenten
fragen). 1 ml der S::'9 —Ygo—Lﬁsung wird auf die fertige

154
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Séiule gegeben. Danach lésst man bei einer Durchlaufge-—
schwindigkeit von 3 ml/min etwa 100 cm3 destilliertes Was-
ser durch die Siule laufen. Man priife, ob das ablaanfende
Wasser Aktivitdt aufwelst.

Fun ldsst man mit gleicher Stromgeschwindigkeit die Zitro-
nensdnreldsung von py 2,6 iber das Harz lanfen. Je 15 cms‘
des Eluates werden fortlaufend im Plissigkeits— oder Durch-
flngszihlrohr je 1 Minute gemessen. Die Ergebnisse werden
in Diasgramm (Ordinate: Zéhlrate; Abszisse: ml Eluat) darge~
atellt. Wenn die ablaufenden Prohen keine Aktivitdt mehr
aufweisen, wird mit einer Zitratlosung von Py 6 unter glei-
chen Bedingungen weitergearbeitet und das Ergebnis in ein
Diagramm eingetragen. Die Nullrate des Fliissigkeitszihlroh-
res bestimmt man mit dest. Wasser. Es ist ferner darauf zu
achten, dass das Zdhlrohr besonders bei abfallender Zihlra-
te gut ausgespiilt wird. Vor dem Einsetzen in die Apparatur
muss das Fliissigkeitszdhlrohr aussen absolut trocken seint!
Aus der Srgo— und der Ygo—l?raktion 801l je eine Probe
(2Z&nlrohrfiillung) mit hoher Aktivitdt auf einem Al-Schil-
chen eingedempft werden. Man verfolge durch tédgliches Mes—
sen den Abfall des 190 bzw. den Aktivititsanstieg des Srgo.
In welcher Reihenfolge werden sr*t und Y auf der suule
gebunden? In welcher Reihenfolge erscheinen sie im Eluat?
Kam man aug der Elutionslkurve auf den quantitativen Gehalt
des Eluats schliessen?

6. Erginzungent

Yorsichtsmassnahmen beim Arbeiten mit Sr90

Sowohl das Srgo wie das Y90 gind reine B-Strahler. Die Ma-
ximalenergie des Srgo betrdgt 0,54 und die des YQO 2,18
MeV. Da die B-Strahlen fast vollig vom Harz und der Glas—
wand absorbiert werden, ist kein Strahlenschutz ndtige.
Strontium-90 ist mit rund 20 Jahren Halbwertzeit einer der
biologisch gefidhrlichsten B8-Strahler. Srgo reichert sich
nach Inkorporierung in den Enochen an und schiddigt die
155

50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R00230024000



Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release @ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9

blutbildenden Organe. Der menschliche EKdrper darf insgesamt
hochstens 1 nC aufnehmen!! Es muss auf peinlichste Sauber-
kelt beim Arbeiten und auf Vermeiden jeglicher Kontamina-

tion gridsster Wert gelegt werden. Alle Riickstédnde sind in
Fleschen zu sammeln.

Versuch C-10: Silberschnellanalyse durch
Neutronenaktivierung

1. Aufgabenstellung:

Es soll der Silbergehalt einer Analysenprobe durch Akti-
vierung mit langsemen Neutronen in einer Ra-Be-Quelle
(n, )~Reaktion|bestimmt werden.

s L i

RN ST TR,

Auf halblogarithmischem Papier ist die Abfallskurve auf-
zutragen, die Halbwertzeit des Agloa graphisch zu ermit-
teln und der Silbergehalt zu berechnen.

2. ILiteratur: (13,65, 66, 67)

I SeT

T

3. ZubehSr:

2 Petrischalen

2 Stoppuhren

1 Analysenprobe mit unbekanntem Ag-Gehalt (I)
1 Vergleichsprobe mit bekanntem Ag-Gehalt (II)
1 Neutronenquelle (Ra-Be-Quelle)

1 kompl. Messanordnung

Tt

!

R s

i 5 5

4. Einfihrmng:

(Ausfithrliche Einfilhrung hierzu siehe auch Versuch P-13.)
Die Aktivierungsanalyse beruht darauf, dass sich bei der
Neutronenbestrehlung vieler Elemente im Reaktor, Zyklotron
oder mit einer Ra-Be-Quelle radioaktive Atomarten bilden.
Diese Radioelemente sind durch ihre Strahlung und Halbwert-—
zeit relativ leicht und mit einer die chemischen Methoden
oft weit iibersteigenden Empfindlichkeit nachzuweisen. Mit
Hilfe der Aktivierungsanalyse gelingt es, zerstbrungsfreie
Analysen durchzufithren und spurenhafte Verunreinigungen in
chemisch schwer tremnbaren Stoffen sehr genau zu bestimmen,
Der Prozess des Neutroneneinfangs wird allgemein durch eine
"Reaktionsgleichung" beschrieben:

3 ST B
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Da sich bei dieser Reaktion mur die Massenzahl m und nicht
die Ordnungszahl Z #ndert, werden stets Isotope des Aus—
gangselementes erhalten. Die finzahl der bei der Bestrah-
lung mit Neutronen gebildeten radioaktiven Atome hiingt von
verschiedenen Faktoren ab, Fiir die ahsolute Aktivitdt Nc
der Probe bei Bestrahlungsende © gilt (susfithrliche Ablei-
tung in Versuch P-13):

A0

Fy=2. 6a(l-e"")

(£ = Neutronenfluss, 6= Wirkungsquerschnitt, A = Zerfalls-
konstante, A = Anzahl der bestrahlten Atome,)

Bei konstantem Neutronenfluss gilt fiir die Gewichtsmenge
der bestrahlten Atome

N, o ¥

6,02 » 10 . £ . 6 (L - o-AD)

(8)

wobei M das Atomgewicht bedeutet.

Die Absolutbestimmng von W erfordert Kenntnis einer Reihe
oft sehr schwer zugidnglicher Griossen, wie Zerfallskonstan~—

te, Wirkungsquerschnitt, Neutronenfluss, absolute Aktivi-
tEt.

In der Praxis wird deshalb meist mit Vergleichsmethoden ge~
arbeitet, Dabei werden Eichproben (deren Zusamnme nset zung
genan bekannt ist) unter den gleichen Bedingungen wie die
Anelysenproben bestrahlt und die erzeugten Aktivitdten mit-

einander verglichen. Wichtig ist, dass alle Proben dem
gleichen Neutronenfluss ausgesetzt sind,

Dann gilt die Gleichung:

V.

I =
W1
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darsus folgt

2z
T
=W —_—
b II 2zqp

W

W Menge des gesuchten Stoffes in g

W

I

11 = Menge des in der Vergleichsprobe enthaltenen Elemen—

tes in g

2y = Zéhlrate der Analysenprobe I
Z1y = Zihlrate der Vergleichsprobe II

Die Werte fiir die Zdhlraten miissen fiir beide Proben zum
gleichen Zeitpunkt nach Bestrahlungsende vorliegen; am

vesten man extrapoliert anf das Bestrahlungsende.

Es soll hier die Bestimmung des Silbergehaltes einer Analy-
senprobe durch Aktivierung mit langsamen Neutronen vorge-
nommen werden. Silber besteht aus 2 Isotopen mit den Mas—
senzahlen 107 und 109. Durch Bestrahlung mit 1angsa1ixen Neu-
tronen entstehen zwei radiosktive Atomarten, das Ag mit
02 sec und das Agt® mit 2,3 min Halbwertzeit.

2697 (n,3) 28*%®

110
2609 (n,) Ag
Infolge der relativ hohen Einfangsquerschnitte der Silver-
isotope fiir thermische Neutronen (~ 40 barn) konnen Analy-
gen schon mit sehr kleinen Laboratoriums-Neutronen-Quellen
in wenigen Minuten durchgefiihrt werden. Die Methode eignet
sich dsher in hohem Masse fiir Schnellanalysen des Silbers
in Erzen und ILegierungen, die xé%utixéemiissig durchgefilhrt
werden konnen. (1 "bern" = 167 " cm”.)
5. Arbeitsanleitung:
Wegen der kurzen Helbwertzeiten muss die Analyse am besten
von 2 Personen susgefihrt werden. Die beiden Versuchssub—
stanzen I und II (Analysenprobe und Vergleichsprobe) werden’

159
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nacheinander je 15 min mit einer Ra-Be-Quelle bestrahlt.

Wahrend sich der erste Teilnehmer mit einem Assistenten zur
Neutronenquelle begibt, bereitet der zweite Teilnehmer die
Messapparatur vor und bestimmt den Nullwert. Zuerst wird
die Vergleichsprobe 15 min lang bestrahlt. Man setzt die
Stoppuhr bei Bestrahlungsende in Gang und bringt Prdparat
und Uhr zum Z&hlger#it. Die Messung soll spltestens 2 Minu-
ten naoh Bestrahlungsende beginnen. Bis dahin ist die kurz-
lebige AgllO-Aktivitdt mit 22 sec Halbwertzeit prektisch
abgeklungen. Der Abfall des AgtO° soll 12 bis 15 Minuten
verfolgt werden., Es empfiehlt sich, mit 15 min Zeitvorwahl
zu -arbeiten und Impulszahlen in Absténden von 1 Minute ab-
zulesen.

Mit der Analysensubstanz (II) wird anschliessend in analo-
ger Weise verfehren.

Man zeichnet die Abfallslurven (z = £ () fiir beide Pro-
ben, extrapoliert die Zdhlraten (Aglos) auf Bestrahlungs-—

ende (¥ = 0) und bestimmt Gie Halbwertzeit Ty /o0

Die Werte fir '1‘1 o BUS beiden Kurven sind miteinander zu
vergleichen. Wie gut ist die Ubereinstimmung mit dem Lite-
raturwert fiir Ag1087

Wieviel Silber befindet sich in der Analysenprobe 1? (An-
gabe in mg und Gewichtsprozenten.)

Gegeben werden vom Assistenten Werte fiir das Gewicht ger

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9

Versuch C-11: Abtrennung von Radiojod aus bestrshltem
Xthyljodid (SZILARD-CHAIMERS-Effelkt)

Aufgabenstellung:

Aus einer mit langsamen Neutronen bestrahlten (Bestrah—-
lungsdaner etwa 12 Std.) Athyljodidprobe soll das nicht
organisch gebundene Jod 2 abgetrennt werden. Es sind
die Ausbeute (Verhiltnis der ausschiittelbaren zur nicht-
anaschiittelbaren Aktivitdt) und die Halbwertzeit des
Jodlz8 zu bestimmen. Man vergleiche die gemessene Ab-
fallskurve mit Iditeraturwerten.

2. Literatur: (13, 49, 59, 68, 69, 70)

3. ZubehOr:
2 Scheidetrichter 50 - 100 ml
1 Hahnsche Fritte
2 Préparatetrédger
4 Becherglédser 100 ml
Messzylinder 50 ml
Messzylinder 20 ml
C Cl
XJ-Lssung (2 g/1)
ln }11103
AgNOs—Lb'sung
Alkoholische Kalilzauge
Xther

Probe I, das Gewicht der Probe II, den Silbergehalt in
Probe II (in mg bzw. Gew. %).

2 V2A-Schieber
Prenaband
1 kompl. Messanordnung

PSR

o

4. Einfithrungs:

Emittiert ein Kern ein Teilchen oder Photon, so erleidet
er (Impulssatz) einen Riickstoss. Das kann zu chemischen
Umwandlungen und Wertigkeitsinderungen fiihren. Solche

b6t
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"spezifisch radiochemischen Effekte” sind besonders bei
Kernreaktionen von Interesse, bei denen sich die Ordnungs-
zahl der Atome nicht d@ndert. Dazu gehdren ¢ ~Zerfall, Iso-
merenumwandlung, (n,y )-, (n, 2n)- und (9 »n)-Reaktionen.
In diesen Fillen versagen chemische Trennungsmethoden, da
Anfangs- und Endatom isotop sind. Liegt aber das radioakti-
ve Atom infolge eines "spezifisch radiochemischen Effektes®

in chemisch verdnderter Form vor, so ldsst es sich leicht
abtrennen.

Nach dem BOHR'schen Modell fiir eine Kernreaktion entstent
ein angeregter Kern. Dieser geht durch Emission von Photo-
nen, einem Neutron oder Proton in den Grundzustand tiber.
Bei (n,'y )-Reaktionen mit thermischen Neutronen ist die An~
regungsenergie des Zwischenkerns etwa gleich der Bindungs-
energie des Neutrons. Diese Energie wird durch Photonen—
emission abgegeben. Dabei erleidet der Kern einen Riick-
s3t0ss. Die Energie des ¥ -Photons (E,a,) ist ‘

E? = hy}

wobei h das PILANCK!

sche Wirkungsquantum und i
e Y die Frequenz

Der Impuls des Riickstosskerns (p) betrigt
E

P =mv = BY _ i
c 3

und seine Riickstossenergie (EH)

E-‘l/2 v——-s__._
‘R mn = o
2m ¢

wo%aei M die Masse des Riickstosskerns, v seine Gesclwindig~
keit und ¢ die Lichtgeschwindigkeit sind,
Es ist bekannt,

dasgs der
e Atommasse 1 etwa 931 MeV entspre-

Man kann nun die Gleichung in folgende Form bringen:
2 :
By =t
1862 . m
und erhilt die Energie in Mev.

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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T TR P AS S VA Tt

(Fsripmnsr 4

wird Athyljodid mit thermischen Neutronen beschossen, so
wird ein radioaktives Isotop gebildet:

P27 (n,p) —3128 o B %eM2® (stavil).

Die Bindungsenergie des Neutrons betrigt etwa 8,5 MeV,
Nimmt man an, dass ein Photon mit der vollen Energie emit-
tiert wird, so betrigt die Riickstossenergie des Jodkerns

2
By = —(8,5)" 315, 1074 MeV = 315 eV.
1862 . 128

Die Bindungsenergie von kovalenten, chemischen Bindungen
liegt in der Grdssenordnung von 2 bis 5 eV, d. h. die
Riickstossenergie des Jodkerns ist wesentlich grisser als
die zur Sprengung der chemischen Bindung erforderliche
Energie. In der Praxis findet man aber dennoch einen gerin-
gen Teil der les-}sktivitiit in der urspriinglichen Bindungs-
form als Athyljodid wieder. Das diirfte wohl in der Hauptsa—
che auf Rekombination und spidteren Austausch des Jods zu-—
riickzufithren sein. Ganz allgemein gelten fir die Gewinnung
hochspezifischer Aktivitéiten durch einen SZILARD-CHAIMERS-
Prozess einige Voramssetzungen: a) Das zu aktivierende Ele-
ment muss in einer geeigneten chemischen Verbindung vorlie-
gen. b) Die Riickstossenergie muss zur Sprengung der che-—
mischen Bindung ausreichen, c¢) Das freigesetzte Nuklid muss
in einer leicht abtrennbaren, anderen chemischen Form vor-
liegen., d) Es diirfen keine, oder nur geringe Austauschre-
aktionen innerhalb der Losung stattfinden.

Im Falle des Athyljodids ist es ratsem, etwas freies Jod
zuzusetzen und damit den Austausch des Jodl28 etwas herab-
zudriicken.

fber den Chemismus bei der Aktivierung hat man heute noch
keine feste Vorstellung. Es scheint aber so, dass der Riick-
stosskern Elektronen abgibt und zuniéchst zum positiven Ion
wird. Darch Zusammenstdsse mit anderen lMoleskiilen nimmt exr
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wieder Elektronen auf, bis er als freies Jod oder Jodion gur Bestimmung der im Kthyljodid verbliebenen JIZB—Aktivi—
(37) vorliegt. 44t wird ein Aliquot (1/2 ml) des Jodithyls in 40 ml Alko-
% nol gelést. Fun gibt man 1 ml verdiinnte alkoholische EKOH
5. M——Ww& % zu und erwirmt. Nach dem Erkalten wird mit verd. mvo3 'an—
Um gute Resultate zu erhalten,ist es notig, sehr schnell X gesduert und die Jodionfn werdex.l mit AgNO., als Silberjodid
und sauber zu arbeiten. Deshalb sollen die fir den Arbeits- ausgefdllt. Die Aktiv.itat des Niederschlags soll ebenfalls
gang nétigen Gerdte und Reagenzien sorgfdltig vorbereitet gemessen und auf das Bestrahlungsende extrapoliert werden.
und griffbereit sein. Zur Umrechnung euf die Zeit Null (Be-
strehlungsende) ist es notwendig, die Zeitpunkte der ein-
zelnen Messungen (bezogen euf das Bestrahlungsende) genau

TR AR T

T

Wieviel Prozent des J128 pind im Athyljodid organisch ge—
bunden?

zu notieren.

Das bestrahlte Athyljodid wird in 50 ml Kther geldst, in
einen Scheidetrichter gebracht und 4 mal mit 10 ml einer
sehr verdiinnten (2 g/1) Kaliumjodidldsung ausgeschiittelt.
piese Losung enthilt noch etwas Thiosulfat, um elementares

e

Jod zum Jodid zu reduzieren.

2 N82s203 + Jp—> N525406 + 2 NaJd

At

T A T P

i
I
!
i
i
I
I

TE

Es ist darauf zu achten, dass die Atherphase oben sitzt.
Unter Umstinden muss wihrend der Extraktion noch etwas

S G

ither zugegeben werden. Man vereinigt die widssrigen Phasen
und schiittelt zur Entfernung der in Wasser gelosten Athyl-
jodidanteile mit 20 ml Tetrachlorkohlenstoff aus. Das ge-
brauchte CCl, wird verworfen. Den wissrigen Extrakt sduert
man in einem Becherglas mit 2 ml 1 n HNO3 an. Zur Zersto-
rung des. iiberschiissigen Thiosulfats wird die Losung kurz
aufgekocht und das Jod mit Silbernitrat (tropfenweise zige-
geben!) bei etwa 95° ¢ gefsllt., Ein grosser AgNO,-Uber-
schuss ist zu vermeiden. Zur Bildung eines gut filtrierba-
ren Niederschlags wird noch ein paar Minuten erwdrmt. Nach-
dem die LUsung abgekithlt ist, wird filtriert, getrocknet
(Ather), das Filter samt Niederschlag mii Prenaband auf
einen V2A-Schieber geklebt und die Aktivitét des Agd ge-
messen. Es soll die Halbwertzeit bestimmt und die Aktivitdt
bei Bestrahlungsende ermittelt werden.
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Versuch C-12: Abtrennung von radioaktivem MnO2 aus mit
thermischen Neutronen aktiviertem man94

1. Aufgabenstellung:

Es soll das bei der Neutronenbestrehlung von siebenwer-
tigem Mangan (K‘Mn04) gebildete vierwertige (hlnoz) abge-

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9

(n"a’) von Athylbromid, sehr gering. Des Riickstossatom
stésst mit den Atomen seiner Umgebung zussammen und verliert
auf seinem Wege Energie. Erfolgen die Zusammens tosse mit
den Wasserstoff- (Masse 1) und Kohlenstoffatomen (Masse 12)
der Athylgruppen, SO verliert das Brso—micketossatom

(Masse 80) infolge des grossen Masseminterschiedes (Bil-—
1ardknge1mode11) der‘zusammenstoseenden Atome pro Stoss nur

trennt und gée Ausbeute (Verhdltnis der + 7- zur + 4-
wertigen Mn’ -Aktivitdt) bestimmt werden. Man ermittle
die Halbwertzeit.

I

gehr wenig Energie. Dadurch kamm es den nreaction cage"
(Reaktionskiifig) entschliipfen und sich sehr schnell ent-
fernen, Beide Molekiilfragmente sind dann zu weit voneinan-

T Lt (R

T T

ATy

l

T ot

Ty

2. Literatur: (13, 49, 59, 71, 72)

3. Zubehirs

Bestrahlte EMnO,-~Proben

¥nO (0H)2—Tr§ger (selbst herzustellen)
Alkohol

1n }12504

1l n NaOH

verd. Hn04'-Liisung (1 mg KMnO4/ml)
1 Witt'scher Topf

1 Rutsche mit 2 Spannfedern
Filter (hart)

3 Bechergldser (100 ml)

3 Bechergliser (50 ml)

2 Messzylinder (25 ml)

4 V2A-Schieber

1 kompl. Messanordmng

4. Einfiihrung:

Ein durch (n,y )-Reaktion erzeugter, hochangeregter Riick—
s?osskern kann in verschiedener Weise chemische Reaktionen
eingehen. Er kamn durch Rekombination mit dem Molekiilrest
den er infolge des Riickstosses verlassen hat, wieder zu '
urspriinglichen Molekiil zusarmentreten. Nach ;.IBBY sind . 1
che Rekombinationen, beispielsweise bei der Bestrahlzngso )

166
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der entfernt, so dass keine Rekombination erfolgen kenn.
prifft das Rilckstossatom anf ein Atom gleicher Masse, 2. B.
ein anderes Bromatom, SO kann es einen grossen Teil seiner
Energie verlieren. Die ihm verbleibende Restenergie reicht
dann nicht mehr sus, den wreaction cage" zu verlassen. (Un-
ter "reaction cage" versteht man die das Ruckstossatom um-—
gebenden Molekille, an die es durch Zusammensttsse seine
Energie abgibt.) In solchen Fiéllen bleiben beide Molekiil—
teile (CH3—CH2— und -Brao) so nahe beieinander, dass ein
Zusammentritt zum urspriinglichen Molekiil (CH3~CH2—Br8°)
mbglich ist. Der Grad der Rekombination hingt im starken
Masse vom Aggregatzustand, in dem sich der zu aktivierende
Stoff befindet, ab. Er steigt vom gasformigen iiber den
tlilssigen zum festen Zustand rasch an. So fand man in
flissigem Athylbromid 75 ¢ der Bromaktivitdl organisch ge-
bunden, wihrend in der Gasphase nur 4,5 % der Aktivitdt als
Kthylbromid vorlagen.

Neben Rekombinationen konnen auch Substitutionen durch
Riickstoss erfolgen. Wird Methyl jodid (CH3J) mit therm. Neu-
gronen sktiviert, so erhalt man 11 % des 3128 a1s CHyJ,.
Hier wird also ein H-Atom des CH3J durch J substituiert.
Selbst solche Gruppen wie —COOH, ~0H, -CHZOH, -Nﬂz usw.
kénnen durch Riickstossatome ersetzt werden. Dass solche
Reaktionen direkt zur Synthese radioaktiv markierter Sub-
stanzen mit hoher spez. Aktivitdt geeignet sind, zeigt die
Herstellung von sktivem Dibrommethan (cHzBrz) durch Neu-
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tronenbestrahlung von Bromessigsdure (CHaBr-COOH).

Yon den anorgenischen Systemen ist die Neutronenaktivierung
des KMnO4 sehr sorgféltig untersucht worden. Wird Mangan
mit thermischen Neutronen bestrahlt, so bildet sich ¥n? ,
das durch B8-Zerfall in gtabiles Eisen ilibergeht.

1n°? (n,'y)——,nﬁn56 —8 . 56 (stabil)
2,58 h

Darch den bei der ¥ -Emission erfolgenden Riickstoss geht
ein Teil der Mn5 _Ionen vom + T-wertigen in den + 4-werti-~
gen Zustand iber. Der Anteil der sich bildenden + 4-werti-
gen 1\m5 —Ionen ist stark pH—abhﬁngig.

Man nimmt an, dass beim Rilckstossprozess das Mangan zu-—
niichst im + 7-wertigen Zustand verbleibt aber ein oder meh-
rere Sanerstoffatome verliert., Auf diese Weise konnen
1no,*-, 1n0,*3-, 1n0*>- odex un*7—Tonen entstehen. Diese
Tonen werden entweder reduziert oder gehen durch Hydra-—
tation wieder in Mn04- iiber. Im sasuren oder neutralen Me-
dium sind Reduktionsvorginge vorherrschend und bilden
Manganionen von niederen Oxydationsstufen:

.
z. B. 4 ln0g" + 2 Hy0 —>4 Mn0, + 3 02+4H+.

Die bevorzugten Reaktionen im alkalischen Gebiet sind vom
Typ:

m:noz,+ + OF —> 1m0, + mt

Mno; + B0 —» M0~ + 2 )

In der Abb. 33 wurden die nach der Bestrahlung wieder als

MnO,” vorliegenden Mn5 —Atome in Abhiéingigkeit vom pH—-Wert
dargestellt.

. 168
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Farve I gilt fir eine widssrige Mn04——LBs\mg, wihrend Kn.rve
II die Verhiltnisse an festem KMnO4, das nach der Bestrah-
lung im B20 vom best. Pg gelost warde, wiedergibt. Wahrend
beim py 12 (Eurve I) die Mn-Riickstosskerne nahezu 100 %ig
wieder als Permanganationen vorliegen, geht ihre Riickbil-
dqung mit fallendem Py sehr schnell zuriick und erreicht
zwischen Py 8 und 2 einen nahezu konstanten Wert von ca.

7 %. Der leichte Anstieg im stérker saurem Gebiet wird
durch Austauschreaktionen zwischen Mn03+ und inaktivem

Mn04" verursacht.

5, Arbeitsanleitungs
Je eine feste KMn04— und wissrige KMnO4—Probe (pH 8) werden
iiber Nacht mit langsamen Neutronen aktiviert.

5.1. M%aﬁﬂn_——mrj%

Die wissrige Permanganatldsung wird in ein Becherglas

(50 ml) gebracht, mit sebr wenig MnO (OH)E-Trégersubstanz

versetzt und gut aurchgeriihrt (nicht erwdrmen). Man fil-

triert den MnO (OH)Z—Niederschlag ab, wischt mit Wasser und

dann mit Alkohol nach. Das getrocknete Filter wird auf ei-

nen V2A-Schieber geklebt und die Aktivitét (zahlrate!) ge-
169
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tronenbestrahlung von Bromessigsdure (cﬂgBr-COOH).

Von den anorganischen Systemen ist die Neutronenaktiviem:
dfaa Kltl.no4 sehr sorgfiltig untersucht worden. Wird Mangan B
mit thevmischen Neutromen bestrahlt, so bildet sich yp5
das durch B-zerfall in stabiles Eisen iibergeht. '

Mn°5 (n,y ) —» MnSG 8~ 56
————= Fe
2,58 b (stabil)

Durch den bei der Emis
-] sion
ein Teil der Mn56 gonen vom + ;rfﬂfenden  etose -
- -wertigen in den + 4-werti-
gen Zu;tand tiber. Der Anteil der sich bildenden + 4-werti-
gen Mn”"-Ionen ist stark Py-abhingig
Man nimmt an, dass beim Riickstos
néichst i —werti
N chst im + 7. wertigen Zustand verbleibt aber ein oder meh-
M:;e+Sauerst2§fatome Zerliert. Auf diese Weise konnen
—, Mno.*3_ +5

Ionzn ,:,erd > ~ oder Mn+7-Ionen entstehen. Diese
pone en entweder reduziert oder gehen durch Hydra.
ation wieder i _

in Mn04 liber. Im sauren oder neutralen Me—

dinm si i &
: s.md Reduktlonsvorgange vorherrschend ung bilden
anganionen von niederen Oxydationssmi’en-

Sprozess das Mangan zu-—

z. B, 4Mn03++23

20— 4 im0, + 3 0, + 4 g,
Die bevorzugten Reaktionen

Tyos im alkalischen Gebiet sind vom

+ -
Mn03 + O —s Mn04" + gt

+
Mn0s™ + 1,0 —u uno,~ + 2 g*,
In dc:r Abb. 33 vurden die nach
Mn04 vorliegenden Mn'
dargestellt,

. der Bsstrahllmg wieder als
ome in Abbiingigkeit vom pg-Wert

168

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9

a
8

5

Mn 604" Ausbeute
3

.

o
)

>
o
2
8

Karve I gilt fiir eine widssrige Mn04'-I.b'sung, wdhrend Ku'rve
II die Verhiiltnisse an festem KMnO“ das nach der Bestrah-
lung im H20 vom best. Py geldst wurde, wiedergibt. Wihrend
beim py 12 (Kurve I) die Mn-Riickstosskerne nahezu 100 %ig
wieder als Permanganationen vorliegen, geht ihre Riickbil-
dung mit fallendem Py gehr schnell zuriick und erreicht
zwischen Pg 8 und 2 einen nahezu konstanten Wert von ca.

7 %. Der leichte Anstieg im stdrker saurem Gebiet wird
durch Austauschreaktionen zwischen Mn03+ und inaktivem

MnO, "~

" verursacht.

5. Arbeitsanleitung:
Je eine feste EMnO,- und wissrige KMnO4—Prcbe (pH 8) werden
iiber Nacht mit langsamen Neutronen aktiviert.

5.1. Abtrennung aus einer m\m04—Lﬁsung

Die wdssrige Permanganatlésung wird in ein Becherglas

(50 ml) gebracht, mit sehr wenig MnO (OH)Z—TrégerSubstanz

versetzt und gut durchgeriihrt (nicht erwdrmen)., Man fil-

triert den MnO (OH)Z-Niederschlag ab, wdscht mit Wasser und

dann mit Alkohol nach. Das getrocknete Filter wird anf ei-

nen V2A-Schieber geklebt und die Aktivitdt (Zzhlrate!) ge-
169
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messen. Man verfolge den Aktivitdtsabfall, bestimme die
Halbwertzeit und extrapoliere die Aktivitdt auf das Fe-
strahlungsende. Das Filtrat wird auf 30 ml aufgefiillt. Zur
Bestimmung der Permanganat-Aktivitdt wird dem Filtrat ein
aliquoter Teil (2 - 3 ml) entnommen und in ein Becherglas
gebracht. Man gibt zur Reduktion der Mn04-—Ionen 8 ml Hao,
5 Tropfen 1 n NaOH und 3 Tropfen Athylalkohol zu. Es wird
zum Sieden erwirmt, wobei das sich bildende MnO (()H)2
flockig susféllt., Nun wird filtriert und der Niederschlag
wie oben zur Messung gebracht. Man rechne anhand der ge-
fundenen Aktivitdten (bezogen auf das Bestrahlungsende) den
Anteil der als MnO[—Ionen vorliegenden Manganaktivitdt
(in Prozent) saus.

5.2. Abtrennung aus festem Kaliumpermanganat

Die feste K?Mn04—?robe wird in ein 50 ml Becherglas gegeben
und in mdglichst wenig mit 1 n H2504 schwach angesduertem
Wasser (pH 2-3) geldst. Man gibt wenig MnO(OH)z-Triiger zu
und arbeitet wie unter 5.1. beschrieben weiter. Um die Feh-
ler durch nachtrigliche Reduktion der Mn04"—Ionen an den
Gefdsswinden usw, moglichst klein zu halten, muss sehr
schnell und sanber gearbeitet werden!! Vergleiche die Er-
gebnisse mit den Literaturwerten!

6. Ergénzungen:
Herstellung des Mn0O (OH),-Trigers

5 ml der inaktiven KMn04—LESsung werden mit 5 Tropfen 1 n
NaOH in ein Becherglas (50 ml) gebracht. Nachdem man noch
3 Tropfen Alkohol zugegeben hat wird erwirmt. Das Mangan—
oxyhydrat f£411t flockig aus. Die LOsung wird mit 1 n H2SO4
wieder schwach angesduert und in dieser Form verwendet.

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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Versuch C~13: Brom-80 Isomerentrennung

1. Mfgabenstellung:
80

Es soll das 18-Minuten Br~ "~ von einem 4,4 Stunden Isome-
ren getrennt werden. Dabei ist zu zeigen, dass einige
Zeit nach der Extraktion der aktiven Bromionen sich wie-
der neue extrahierbare Br-Aktivitdt gebildet hat. Diese
besitzt eine Halbwertzeit von 18 Minuten. Man stelle die
Abfallskurven graphisch dar. (Halblogarithmisches Pa-
pier.)

2. Literatur: (13, 49, 59, 73, T4, 75, 76, T7)

3, Zubehor:

1/50 n KBr-Losung
Xther

verd. HNO3
A3R03-Lb'sung

Notsche, 2 Haltefedern
2 Scheidetrichter (100 ml)
3 Bechergliser (100 ml)
Prenaband

V2A-Schieber

Filter

1 kompl. Messanordmung

4. Einfithrung:

Kernisomere sind solche Kerne, die bei gleicher Masse A und
Ladung Z in ein oder mehreren angeregten Zustdnden existie-
ren und nach verschiedenen, messbaren Schemen in den Grund-
zustand iibergehen. Der Ubergang erfolgt durch Emission von
¥ ~Quanten oder Konversionselekironen,

Das in der Natur vorkommende Brom besteht aus 2 Isotopen
mit den Massenzahlen 79 und 81, Bestrahlt man es mit langsa-
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men Neutronen, so bilden sich Brom-82- und zwei isomere
Brom—-80-~Kerne.

(Siehe SZILARD-CHAIMERS-Reaktion, Versuch C-11).

Die ¢ -Strahlung ist aber stark konvertiert. Im FPalle einer
E-Schalen-Konversion ergibt sich eine Riickstossenergie (Ep)
von

m_ _ 0,00054
B = (5, -Bp) F- = (0,049 - 0,012) 0.008543 wev

B 4 n—m® (1, =36 1) : = 0,23 e,
By Bindungsenergie des K-Elektrons

m

A

280 (1, = 4,4 1)
& sns” | 12

N p,80 (Ty, = 18 min)

R

Masse des Elektrons
Masse des Kerms

£ TR

¥ 3
Der angeregte Br80-gern geht in 2 Abschnitten (Abb. 34)
durch Y ~Emission in den Grundzustend des Breo iiber. Dieses
wiederum zerfdllt mit einer Halbwertzeit von 18 Mimmten un- ‘ &1 Energle des 7,-Quanta
ter Emission von 87-Teilchen. Diese Riickstossenergie reicht nicht zur Sprengung der che—
mischen Bindung (2 - 6 eV) aus. Dennoch wird, wie das Expe-
tibergang kann suf den riment zeigt, die chemische Bindung geldst. COOPER konnte
w&g-“h) Tochterkern so viel ; theoretisch einen Mechanisms finden, nach dem die Spren-
Konvasions- ': 0043 Mey Energie iibertragen gung der chemischex.l Bindu?g, una‘?hanglg vom 9 -Riickstoss
werden, dass die che des Atoms, durch die Vorgiénge bei der inneren Konversion
oder des K-Einfangs mdglich ist. Man erklért sich die Vor-—

AT .

N Bei einem Isomeren-

=

i
i
i
£
i
i
H

|
|

l;D.OHHGV mische Bindung geldst

o Ll

wird. Liegt der Riick-
stosskern nun in ei-
ner anderen chemi-
schen Form vor, so
ldsst sich beispiels-
weise durch Extrak-
tion eine Isomeren—

trennung durchfijhren
(vergl, SZILARD—CH.ALMERS—Reaktion, Versuch C-11). In den

meisten Fdllen reicht aber die Riickstossenergie nicht zur
Sprengung der Kovalenzbindung aus. Im Falle des Brao' wird
beim Ubergang vom metastabilen Zustand in den niichst niede-
Ten eine Energie von 49 kev frei. Ein
gie wiirde einen Riickstoss von

2
E
v 2
B = - {0,049
R = 2T - 29591 Raoy eV = 0,019 oF ersougen.

(T~ 48min)

’3’1-Q1ant dieser Ener-
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gidnge in folgender Weise:

Das den Kern verlassende ¥y —Quant wird in der Elektronen-
hillle (EK-Schale) desselben Atoms konvertiert. Es gibt einen
Teil seiner Energie an ein Elektron dieser inneren Schale
ab. Dieses Elektron verldsst als Konversionselektron die
Atomhiille. Durch Kaskadenspriinge werden die inneren Elek-
tronenschalen wieder aufgefiillt. Diese Elektronenspriinge
von einer Husseren auf eine innere Schale sind von Rontgen-
gtrahlen begleitet, oder es erfolgt ein der inneren Konver-
sion #hnlicher Prozess. In diesem Fall (Auger-Effekt) wird
anstelle der Réntgenstrshlung ein Elektron (Auger-Elektron)
ausgesandt. Jedes emittierte Blektron kann eine gaenze Serie
von den eben fiir die K-Schale beschriebenen Vorgingen aus-
losen. Auf diese Weise kinnen eine ganze Reihe Valenzelek-
tronen verlorengehen, was letzten Endes den Bruch der che-
mischen Bindung ermtglicht.
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5. Arbeitsanleitung:

Etwa 20 ml Brombenzol werden ca. 12 Stunden mit einer 500
mg Ra-Be-Quelle bei einem Neutronenfluss von 104 n/cn® be~
strahlt. Das aktivierte Brombenzol wird quantitativ in ei-
nen Scheidetrichter gebracht und in 50 ml Ather geldst. Nun
schiittelt man dreimal mit 15 ml einer 1/50 n KBr-Ldsung
ans. Die das Brombenzol enthaltende Atherphase sitzt oben!
Sollten wihrend der Arbeitsgénge Teile der organischen FPha-
se nach unten sinken, so muss noch etwas Ather zugegeben
werden. Die vereinigten, wissrigen Extrakte werden zur Ent-
fernung von Brombenzolresten mit 20 ml Ather ausgeschtit-
telt. Der Ather wird verworfen. Nun sduert man mit verdinn-
ter HNO; an und f&llt in der Wirme (ca. 80° C) das Brom mit
A.gNO3 als AgBr sus. Der Niederschlag wird abgesaugt, gewa-
schen, mit etwas Alkohol und Ather getrocknet und mit Pre-
naband anf einen V2A-Schieber geklebt. Man bringt den Nie-
derschlag zur Messung und verfolgt den Aktivitédtsabfall et-
va 45 Minuten. Inrch die erste Extraktion sind alle bel der
(n,y )-Reaktion entstandenen Riickstosskerne entfernt wor-
den. Etwa 1 Stunde nach der ersten Extraktion der Bromben-
z0llbsung wird erneut mit KBr-Losung ausgeschiittelt. Dabel
ist, genau wie oben beschrieben, zu verfahren, das Brom els
AgBr zu féllen und der Aktivitdtsabfall 45 Minuten zu ver—
folgen.

Nach einer weiteren Stunde wird derselbe Arbeitsgang noch
ein 3. Mel durchgefiihrt.

Mit Ausnahme der l. Abtrennung erfolgt der Aktivitdtsab~
fall mit einer Halbwertzeit von 18 Minuten. Es wird also
nur das 18-Minuten-Brom, das sich durch Isomerenzerfall aus
dem angeregten 4,4 Stunden~Brom gebildet hat, abgetrennt.
(Kurven zeichnen.)

Welche Komponenten befinden sich im AgBr-Niederschlag der
1. Extraktion?
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VYersuch C-14: Isotopenverdiinnungsanalyse

1. Aufgabenstellung:
Per Phosphatgehalt einer Halogenid-Phosphatmischung soll
nach dem Prinzip der einfachen Isotopenverdiinnungsana-
lyse quantitativ bestimmt werden.

2. Iiteratur: (15, 23, 49, 718, 79, 80, 81, 82)

3, Zubehdr:

Analysenldsung

1 ml radioaktive Phosphatldsung (0,5 juC)
verdiinntes NH,CH (1 : 20)
Magnesiummixtur
Phenolphthalein

Aceton

1 Becherglas (100 ml)

1 Pipette (10 ml)

1 Pipette (1 ml)

4 Al-Schiilchen
Petrischalen

Ubrglas

Spatel

1 Filtriereinrichtung

1 Nutsche

1 Analysenweaage

1 Trockenschrank

1 kompl. Messanordnung

4. Einfiihrung:

Die Isotopenverdiinnungsanalyse bietet vor allem bei der
quantitativen Analyse sehr &hnlicher, gchwierig zu tren-
nender Stoffe grosse Vorteile. Die Durchfithrung einer sol-
chen Analyse erfordert keine quantitative Abscheidung des
gesuchten Stoffes sondern nur die Isolierung einer Probe
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von griosstmiglicher Reinheit. Es kann also auf sehr schwie-
rige und langwierige Abscheidungsverfahren, wie etwa die
fraktionierte Kristallisation usw., verzichtet werden.

Prinzip der Analyse: Es sei der Cergehalt einer Ceriderden-
probe (Cer, Neodym, Samarium, Gadolinium) quantitativ zu
bestimmen. Man gibt dem Stoffgemisch eine bestimmte Menge
radioasktives Cer (Cerl"“"), deren spezifische Aktivitdt
(spez. Aktivitit = Aktivitit/g Substanz) und Gewichtsmenge
sehr genau bekannt sind, bei. Nach vollkommener Durchmi-
schung wird das Cer nach einem der iiblichen Trennverfahren
abgeschieden, Die Trennung wird so lange wiederholt, bis
das Cer rein vorliegt. Dabei kommt es nicht anf die Ausbeu—
te sondern nur auf die Reinheit des isolierten Stoffes an.
Schliesslich wird die spezifische Aktivitdt des reinen Sal-
zes gemessen und der Cergehalt nach folgender Pormel be-—
rechnet:

)
L= (-0 5.

sind:

= Menge des gesuchten Stoffes in gy

= Menge des zugesetzten Stoffes in &y

= Spezifische Aktivitht des abgeschiedenen Stoffes,
= Spezifische Aktivitdt des zugesetzten Stoffes.

Absolutbestimmungen der spezifischen Aktivitdten eind nicht
erforderlich, da nur das Verhiltnis der spez. Aktivitdten
eingeht. Die Messungen miissen mur unter v6llig gleichen
Bedingungen durchgefiihrt werden,

Setzt man den radioaktiven Stoff trédgerfrei (unwigbare Men-
gen) =i, so gilt die vereinfachte Beziehung
)
Xl = _‘r]_— xz.

Die spezifischen Aktivitdten ktnnen dann durch die Zihlra—
ten ersetzt werden:
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Z,
2
= X
I1 2y 2
2y = Zdhlrate des abgeschiedenen Stoffes,
I Zéhlrate des migesetzten Stoffes.

Mit der Verdlinnungsanalyse kann zwar die Genauigkeit, nicht
aber die Empfindlichkeit analytischer Verfahren verbessert
werden. Die Erfassungsgrenze liegt bei der Trennung #hnli-
cher Stoffe oft sehr ungiinstig, da zur erfolgreichen che-
mischen Trennung bestimmte H:Lndeststoffmengen erforderlich
sind. Es ist theoretisch zwar mdglich, sehr geringe Stoff-
mengen (xl) mit einem viel g:f-tisseren radioaktiven Zusatz
(12) abzuscheiden. In solchen Fdllen wiirde 4, beinahe so
gross wie Aa und die Bestimming, wie leicht einzusehen ist,
sehr ungenau werden. Diese Schwierigkeiten lassen sich oft
durch Anwendung der *umgekehrten Isotopenverdiinnungsanaly—
se" umgehen. Man bildet durch Zugabe eines radioaktiven
Reagenzes von hoher 8pez. Aktivitdt ein radioaktives Deri-
vat des zu bestimmenden Stoffes. RBun wird eine bekannte
Menge des Derivates in inaktiver Form zigefiigt und nach gu—-
ter Durchmischung die Abtrennung durchgefithrt. Die Stoff-
menge im Analysengemisch errechnet sich nach folgender
Gleichung:

X

=73“_
(q-l)

A3 = spezlfische Aktivitdt des gebildeten Derivates.

X

In dieser Form ldsst sich die Isotopenverdiinnungsanalyse
auch fiir Mikrobestimmungen erfolgreich einsetzen.,

5. Arbeitsanleitung:

Zur Analysenlésung, deren Volumen sehr genan bekannt gsein
muss, gibt man 1 ml radioaktive Phosphatlssung (ca. 50 000
Imp./min) und mischt gut durch., Nun entnimmt man der Lésung
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ten und grdssere Pehler auszuschalten, bringe man die Megg-
schilchen nicht zu nahe an das Z&hlrohrfenster. Bin Abstand
von 3 - 4 cm hat sich als glnstig erwiesen. Nun werden die
Zdhlraten (zl) der einzelnen Proben bestimmt, und der Phos-
phatgehalt der Mischung wird berechnet:

einen aliguoten Teil (1 ml}, bringt ihn auf ein Al-Mess—
schéilchen und dampft unter einer U.R.-Lampe zur Trockene
ein, - Es empfiechlt sich, die Pipette zweimal mit destil-
liertem Wasser nachzuspiilen, um die Aktivitdt quantitativ
auf das MeBschiilchen zu bringen. - Die Probe wird gemessen
und die Zghlrate 2, der gesamten Analysenmischung durch
Multiplikation des ermittelten Messwertes mit dem Volumen
der GesamtlSsung berechnet. Es sei nochmals daranf hinge-
wiesen, dass alle Messungen unter v8llig gleichen Bedingun-
gen durchzufiihren sind.

Y —

1 mg MgNH4P04 . 6 Hy0 enthdlt 0,388 ng P04.

SRR

R m—— T

Die MeSschélchen werden mit verd. HC1 (bis zur Wasserstoff-
entwicklung) gereinigt und gut mit Zitronenséureliisung und

Wasser nachgespiilt. (Man priife den Nullwert der gereinigten
Die restliche Lésung verdiimt man auf 60 - 70 ml, setzt et- : Schilchen!)

wa 10 ml Mg-Mixtur und 2 ~ 3 Tropfen des Indikators zu und
erhitzt vorsichtig zum Sieden. Durch tropfenweisen Zusatgz
von Ammoniak aus einer Pipette stumpft man die saure Lo-
sung so weit ab, bis eine leichte, milchige Triibung er-
scheint. Jetzt wird ohne weitere IiHs—Zugabe etwa 1 min ge-
rthrt, bis der Niederschleg kristallin wird. Nun kann bis
2ur schwachen Rotfirbung des Indikators vorsichtig weiter-
gefdllt werden. Man ldsst etwa 15 Minnten abkithlen, wobei
der Niederschlag noch besser kristallin wird. Nun wird das
MgNH4P04 . 6 H20 abfiltriert, Man wischt mit etwas Wasser
und anschliessend 3 mal mit wenig Aceton nach. Der Nieder-
Schlag wird in eine Glasschale gebracht ung 30 min bei 60°¢
getrocknet, Hilt man die Vorschrift genau ein, dann besitzt
der Niederschlag die genauy definierte Zusa:nmensetzung
MgNH‘,'PO4 . 6 Hy0. Das getrocknete Magnesiumammoniumphosphat
wird sehr fein gepulvert. Auf einer Analysenwaage wigt man
3 Proben des Niederschlages in Al-Schiélchen ein. Um Selbst-
absorptionsfehler z vermeiden, diirfen hochstens 120
mg/Schédlchen eingewogen werden. Riir gleichmiissige Vertei-
lung der Substanz iber das gangze Schidlchen igt grosste Sor-
ge zu tragen. Alle MeBschédlchen mit aktiven Substanzen sind
Prinzipiell nur in geschlossenen Glasgefdssen (Petrischalen
) zu transportierent ! (Verstﬁubungsgefahr).

Um die Geometrievez‘héltnisse gut reproduzierbar zy gestal-
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4. Einfithrungs

Bei der Messung voa dickeren Priparaten konnen oft erhebli
che Fehler, die durch Selbstabsorption der Strahlung inne -
halb der-Proben hervorgerufen werden, auftreten, Basonder:-
die energietirmeren B-Strahler, wie 2z, B. Kohlenstoff-l4 und
Schwefel-35, zeigen schon bei sehr diinnen Priparaten
Selbstabsorption. Wihrend bei Phosphor-32 (1,71 MeV) bis
etwa 40 mg/cm2 Schichtdicke die Selbstabsorption vernach-
léssigbar klein ist, werden bei Kohlenstoff—M-Proben
(0,156 MeV) von 1 mg/cm2 bereits 13 % der 8-Strahlung in
der Substanz absorbiert. Es ist theoretisch mglich, die
Selbstabsorption rechnerisch genau zu erfassen. Dennoch
ldsst sich in Wirklichkeit keine sehr genaue Berechnung
durchfiihren, da Probvendicke, Gecmetrieverh.‘a’ltnisse, Riick-
streuung usw. in Rechnmung zu setzen 8ind. Oft ist es nicht
© ver dimngsaparata ! leicht, einigermassen reproduzierbare Verhiltnisse i

L Verdimungaapperat :. sehaffen..lﬁ‘ir B-Strahler mit Energien unter 200 keV hat

§ privte mit ’, man empirische Gleichungen aufgestellt, die in gewissen Be-
? Meeel ¥ reichen die Verhidltnisse sehr gut wiedergeben. So zeigte

e g LIBBY, dass die Reichweite R (mg/cmz) nach folgender Glei-
o ) '.. chung zu berechnen isgt:

1 Ultrarot-Lampe : R= E5/3/150

1 Flasche mit Pipette

1 Stickstoffbombe

1 Achatmdrser

lg ZBaCOi ;
4 R = 5/R

5 pC BaC %0
1 n NaOH (karbonatfrei) und die Halbwertsdicke nach

ln BaCl,-Losung

verd. HC1 (1:10)

5 n NH,Cl-Losung

Isoprozylalkohol 3 ]ZJf:lKorrekturfaktor c = ~:—, mit dessen Hilfe man die wahre
3 ahlrate o N .

1 kompl. Messanordnang : %y (ohne SelbvstaBsorption) berechnen kann, lisst

Versuch €C-15: Kohlenstoff-14 Selbstabsorption

1. Aufgabenstellung:

Herstellung eines aktiven BaC%-Priiparates aus einer
Bariumkarbonatprobe von hoher spezifischer Aktivitdt
durch Verdiinnung. Es sind etwa 10 Préparate von ver—
schiedener Schichtdicke (mg/cmz) herzustellen und die
Selbstabsorptionskurve ist aufzunehmen. Die Selbstab-
sorptionskorrekturfaktoren sind zu ermitteln und in
Abhéngigkeit von der Schichtdicke graphisch darzustel-

WY p——

ey T e Ty

e,

len,

Tt

2. Literatur: (23, 49, 50, 72, 83)

3. Zubehir:

i
1
3
1
b

i

LTF,

oI G A

(E = obere Grenzenergie in keV),

der Absorptionskoeffizient nach

I

ST

d3/p = In 2/p = 0,14 R.

N

DN
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gich nach folgender Niherungsgleichung fiir eine Probe der
Schichtdicke d ermitteln:

- ghd
c.___f.L._E__,
nd

£ = empirischer PFaktor.

In der Praxis hat man meist Vergleichsmessungen durchzufiih-
ren, deshalb arbeitet man entweder mit sehr geringen oder
mit sebhr grossen Schichtdicken. Im ersten Falle soll die
Schicht so diinn sein, dass keine oder nur vernachlidssigbar
geringe Selbstabsorption in Erscheinung tritt. Sind die
Radioelemente durch Tréigermengen stark verdlinnt, so arbel-
tet man gern mit "unendlicher® Schichtdicke. Die Mindest-
dicke solcher Pridparate muss gleich der Reichweite R sein.
Praktisch reichen Schichten von 0,75 R aus, weil die Strah-
lung aus den untersten Schichten sehr gering ist und die
Strahlenabsorption in der Zdhlrohrwand (Fenster) noch hin-
zu gerechnet werden muss. Jede Erhdhung der Schichtdicke
bringt dann keinen weiteren Anstieg der gemessenen Aktivi-
tdt mehr. Dadurch werden die Messungen unabhingig von der
Schichtdicke und liefern der spezifischen Aktivitdt der
Probven proportionale Z#ghlraten.

Liegt die Schichtdicke zwischen beiden Extremen, so miissen
bei Vergleichsmessungen immer die Schichtdicken konstant
gehalten werden. Diese Arbeitsweise ist sehr umstdndlich,
80 dass man lieber mit unterschiedlichen Préparatdicken ar-
beitet und Korrekturen mittels des Selbstabsorptionsfaktors
¢ durchfiihrt. Soll ein Messwert auf die Schichtdicke Null
umgerechnet werden, so braucht nur durch ¢ dividiert zu
werden. Die hier gestellte Aufgabe hat das Ziel, die
Selbstabsorptionskurve fiir Radiokohlenstoff nach der Metho-
de konstanter spez. Aktivitdt experimentell zu ermitteln.

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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5, Arbeitsanleitung:
Zuniichst s0ll 1 g BaCOy mit der spez. Aktivitdt 5 nc/g
durch "Verdiinnung" einer Baco3—Probe von hoher spez. Akti-
vitit hergestellt werden. Dazu wird eine Bacl4oj-Probe mit
der Gesamtaktivitdt von 5 pC eingewogen. Nun £{illt man mit
inaktivem BaCO, auf 1 g auf und bringt alles sehr sorgfdl-
tig in den Eolben I der Verdiinnmungsapparatur (Abb. 35).
Die Widnde werden mit
ca., 25 ml Hzo abge~
spiilt, und die Appa-
ratur wird zusammen-—
gesetzt. In den Ab-
gorptionskolben II
werden 50 ml 1 n NaOH
gebracht und das gan-
ze System wird evaku~
iert. Dabeil stehen
die Hihne 1, 2 und 3
offen, wihrend alle
anderen dicht ge-
schlossen sind. Nach-
dem Hahn 1 geschlos-—
gen ist, ldsst man
durch Hahn 6 langsam
verd., HC1 (1:10) ein-
fliessen. VWenn alles
BaCO, geldst ist und
die Coz—Entwicklung
aufgehdrt hat, wird durch Hahn 4 langsam (1 Blase/sec)
Stickastoff eingelassen. Nun wird Hahn 1 gedffnet und etwa
20 Minuten Stickstoff (sehr langsam) durchgeblasen. An-
schliessend bringt man die Lésung des Kolbens B sorgféltig
in ein 100 ml-Becherglas. Nun werden #quimolare Mengen ei-
ner 5 n NH,Cl-LSsung zugegeben und der Kohlenstoff mit
BaCl,-Losung bei 85° C als BaCO; gefallt. Die Ldsung wird
filtriert und der Niederschlag gut getrocknet (bei 30° ¢).
183
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Das getrocknete Baco3 wird in einem Morser unter Isopropa-
nol fein zerrieben und suspendiert. Mittels eines Hebers

bringt man verschiedene Substanzmengen auf 10 gewogene Al-
Schalen., Nachdem der Alkohol unter einer Ultrarot-Lampe
vyorsichtig abgedempft ist, werden die Schidlchen wieder ge-
wogen und die Schichtdicke (mg/cmz) bestimmt. Es empfieh%t
sich, etwa 1, 2, 3, 5y 7%2, 10, 15, 20, 25 und 30 mg/cm’
aufzutragen. Nun werden die Zahlraten gemessen und die Er-
gebnisse in ein Diagramm (Ordinate: Zdhlrate, Abszisse:
Schichtdicke in mg/cmz) eingetragen.

Verléngert man den ersten geradlinigen Teil der EKurve, so
ist hierdurch die Zihlrate zw'die ohne Selbstabsorption
gemessen wiirde, angegeben.

Schliesslich berechnet man die Selbstabsorptionskorrektur-
foktoren ¢ fiir die einzelnen Schichtdicken und trégt sie
graphisch gegen die Schichtdicke aunf. Mit Hilfe dieser Kor-
rekturfaktoren lassen sich stets die wahren Zéhlraten
leicht ausrechnen und somit Vergleichsmessungen anch bei
unterschiedlichen Schichtdicken durchfiihren.

Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release
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Yersuch C-16: Adsorptive Mitfdllung an Silber-
halogenidniederschlégen

1. Aufgabenstellung:

1.1. Es ist die Abhidngigkeit der Adsorption nahezu trd-
gerloser, radioaktiver Phosphationen von der Ober-
flichenladung der AgCl-Niederschliige zu untersu-—
chen.

Man zeige die unterschiedlichen Adsorptionseffekte
von radioaktiven Phosphationen an vorgebildeten
AgCl-Niederschlégen und an AgCl-Niederschldgen,
die in Gegenwart der radioaktiven Ionen ausgéﬁillt
wurden.

Es ist die Adsorption von Phosphationen in AgCl-
Niederschlédgen in Abhiingigkeit vom Fdllungsmedium
zu untersuchen.

Zeige die unterschiedliche Stdrke der Adsorption
radioaktiver Phosphationen an AgCl, AgBr und Agd.

Man untersuche die Abhdngigkeit der Adsorption ra-
dioaktiver Phosphationen an AgCl von der Menge der
als Riickhaltetrdger zugesetzten inaktiven Phosphat-
1osung.

Es 801l die Abhingigkeit der Adsorption radioskti-
ver Phosphationen an AgCl-Niederschlédgen von der
dem aktiven Phosphat als Riickhaltetrdger zugesetz-
ten Bromidionenkonzentrationen untersucht werden.

Literatur: (23, 49, 59, 84, 85, 86, 87)
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3. Zubehdr:
n/20 NaCl-Losung in entomatischer Biirette
n/20 AgNOz-ISsung in an tomatischer Biirette
n/20 NaBr-Losung
n/20 NaJ-Lidsung
n/10 HNO5
inaktive Phosphatlésung (0,5 mg/ml)
radioaktive Phosphatldsung
Methanol
V2A-Schieber
Prenaband
1 Wittscher Topf mit Pritte
quantitative Filter
10 Bechergliser (25 ml)
10 Glesstibe
2 Vollpipetten (2 ml)
1 Messpipette (0,5 ml)
1 Pipette (5 ml)
1 Messzylinder (5 ml)
1 Kochplatte
1 kompl. Messanordmung

4. Einfithrung:
Adsorptionserscheinungen von Spurenmaterialien an Oberflé-
chen treten sehr oft auf. Sie kitnnen erwiinscht sein, wenn

es sich um die Abtrennung von bestimmten Radioelementen
ans Losungen handelt.

Zur Mitféllung durch Adsorption konnen die Hydroxyde des
Eisens,zgzngans, Aluminiums etec. verwendet werden. So ldsst
sich Th aus Uranylnitratldsung abscheiden, wenn man der
Losung Eisenionen zusetzt und das Hydroxyd mit Ammoniak
ausféllt. Durch Zugabe von Ammoniumkarbonat wird das eben-
falls ausgefallene Ammoniumuranat als Komplex geltst, wih-
rend th%>% am Ei i !
am Eisenhydroxydniederschlag adsorbiert bleibte.

Unerwiinscht konnen Adsorptionserscheinungen sein, wenn meh-
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rere Radioelemente nacheinander qixantitativ ans einer Id=-
sung abzutrennen sind. Durch Zusatz von sogenannten Riick-
haltetrigern lassen sich Aktivitdtsverluste durch Adsorp-
tion sehr wirksam herabsetzen. Man kann UX, (23234) aus
Uranylnitratldsung durch Mitféllung an Zirkonylphosphat
abtrennen, chne nennenswerte UXy (Th234)-Aktivit§.t mitza-
reissen, wenn der Uranylnitratlosung Thoriumsalze els
Rilckhalte triiger zugesetzt werden.

OTTO HAHN fasste die Bedingungen der Mitfdllung durch Ad-
sorption in einer PRiéllungsregel zusammen:

Ein in beliebiger Verdiinnung vorliegendes Ion wird an einem
Niederschlag dann stark adsorbiert, wenn der Niederschlag
eine dem Ion entgegengesetzte Ladung trégt und die nach
Adsorption entstandene Verbindung in dem gegebenen Losungs—
mittel schwer ldslich ist.

Die Ladung des Niederschlages wird von den im Yberschuss
vorhandenen Ionen bestimmt. Diese sind sehr fest adsor-
biert, wihrend die Gegenionen weniger fest adsorbiert sind
und leicht mit gleichgeladenen Ionen der Ldsung austau-
schen. Ist die ladungsbestimmende Schicht positiv, dann
werden negative Ionen leicht adsorbiert. Ein Silberchlo-
ridniederschlag, der durch Fdllung von NaCl mit iiberschiis~
sigem AgNO3 hergestellt wurde, trigt positive Ladung und
adsorbiert negative Phosphationen. Dagegen adsorbiert ein
AgCl-Niederschlag mit negativer Aufladung, hergestellt
durch Fillen von Ag-Ionen mit iiberschiissigen Chloridionen,
nur wenig Phosphat. Soll eine radioaktive Phosphatldsung,
die beispielsweise inaktive Halogenidionen enthilt, an ei-
ner AgCl-Schicht adsorbiert werden, so verdriéngen die Halo~-
genidionen die Phosphationen von der Oberfléche des Nieder-
schlage und werden sogar in die ladungsbestimmende Schicht
eingebaut. Die Phosphatadsorption ist dann sehr gering.

Die Halogenidionen wirken hier als nichtisotope Riickhalte—
triger.

Rilckhal tetriger sind isotope oder nichtisotope inaktive
187
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Ionen, die eine Ladung gleichen Vorzeichens wie das Radio-
nuklid tragen, und dessen Mitfdllung oder Adsorption herab-
gesetzt werden soll. Die adsorbierten, inaktiven Trégerio-
nen stéren den Radiochemiker in den meisten Fdllen nicht.
Die Adsorption an Niederschliigen hiingt auch vom Polarisa-
tionsvermSgen der Ionen des Niederschlages ab. Silberjodid
adsorbiert beispielsweise mehr Phosphationen als die glei-
che Menge Silberchlorid, denn das Jodidion besitzt groese-
res Polarisationsvermdgen els das Chloridion. Die Adsorp-
tion hiingt weiterhin von der Ladung und dem Ionenradius ab.
Oberflichengrisse und -Struktur spielen ebenfalls eine Rol-
le. Die nachtriigliche Adsorption an vorgebildeten Nieder-
schligen ist sehr viel geringer als bei direkter Fdllung
des Adsorbens in Gegenwart des Radionnklids., Sie folgt aber
den gleichen Gesetzmissigkeiten!

5. Arbeitsanleitungs

Alle Reaktionen sind in 25 ml Bechergldésern auszufithren.
Die Silberhalogenidniederschlige sind unter vollig gleichen
Bedingungen herzustellen. Hierbei wird wie folgt verfahren:

5.1. Mitféllungsreaktionen

Die zu f&llende Losung wird bis zum Sieden erhitzt, mit
@quimolaren Mengen Pdllungsmittel versetzt, bis zum Aus—
flocken des Niederschlages 15 sec kréftig gerithrt und dann
die restliche Menge Péllungsmittel zugesetzt. Nun wird noch
5 min ohne Unterbrechung geriinrt, bis der Niederschlag
feinflockig wird. Man filtriert den Niederschlag ab und
wischt 2 mal mit 5 ml H20 und anschliessend mit 3 ml Metha—
nol nach. Die Filter werden mit Prenaband auf V2A-Schieber
geklebt und die Zdhlrate wird bestimmt.

5.2. Adsorption an vorgebildeten Niederschlidgen

Die Silberhalogenidniederschlige werden, wie unter S.l. be-
achrieben, he‘rgestellt. Wenn der Niederschlag feinflockig
ist, setzt man die aktive Lésung zu, rithrt erneut 5 min,
filtriert und wischt wie oben beschrieben.
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5.3. Vergleichsprobe

Zur Ausbeutebestimmung der Adsorptionsvorginge ist es not—
wendig, die Aktivitdt der zugesetzien Phosphatlosungen z
kennen. Man dampft deshalb 1 ml des aktiven Phosphats auf
einem Al-Schiilchen ein und bringt es als Vergleichsprobe
(100 % der Aktivitidt) zur Messung.

5.4. Fillungsschemen
5.4.1. Versuche zar AbbiAngigkeit der Adsorption von der
Oberflédchenladung des Niederschlages (Anfgabe 1.1.}

Vorlage: Fiéllungamittel:
2 ml n/20 NaCl 5ml H,0 1ml akt. P04"3—Lsg. 6 ml n/20 Agl!03
" n LI L L] n n " " L] 4 L nn "N

mn o mn o wmon " L] L] L] L] n 2n nm o nw

2 ml n/20 AgNO; 5ml H,0 Ilml akt.PO ~3_Leg. 2 ml n/20 NaCl
3 2 3
"on n " nn n L] n n L] n 4 n nan n ="

. n now " " n L n " n L gn nn nn

5.4.2. Adsorptionsversuche an vorgebildetem Silberchlorid
(Aufgabe 1.2.)
Vorlege: Fdllungsmittel: Nachtrégl.zu%es.lasg.
2 ml n/20 FaCl 5ml H20 2ml n/20 AgN03 1 ml akt.PO4 ~Lsge.
n

n
Rm nanmn o onn n n Agw mom ouw 0w n

non non nn " [ non non nou L] L] L]

5.4.3. Adsorption in Abhiingigkeit vom Pallungsmedium (Auf-
gabe 1.3.) .
Vorlage: = Fillungsmitiels
2 ml n/20 NaCl 5ml H20 1ml akt. 1’04 ~Lsg. 4ml n/20 .‘\gNO3
2 ml n/20 NaCl 5ml H20 0,5ml n/10 HNO3 LA
iml akt. 1704‘ -Lsg.
" Hy0 2,5ml n/lg}HNO-j
1ml akt. P04 -Lsg.
" Hy0 5ml n/10 HNOg

Iml akt. P04—3-—Lsg.
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5.4.4. Asorptionseffekte an AgCl, Aghr und Aed (Anfgabe Yersuch C-17: Austauschreaktionen

1.4.) ;
Vorlege: Fillungsmittel: 5 1. Aufgabenstellung:
. -3 Lac Aufpabenstel MARL
2 ml n/20 HaCl 5ml B,0 lml akt, PO, ~-Lsg- 4 ml n/20 AgRO,
" " LI m- L L L] L L L] " n " n " n

awm nn XJ n " " n L] L] e NN A

1.1. Es soll der Jodausteusch zwischen CZHSJ und Rad in
abs. Alkohol zcitlich verfolgt werden. Man berechne
; die konstante k und priife, wie weit k temperatur—
5.4.5. Adsorption in Abhiingigkeit von der Menge des isoto- und konzentrationsabhingig ist.
pen Riickhal tetrigers (Aufgabe 1.5.)
Vorlage: Fillungsmittels
2 ml n/20 FeCl 5ml Hy0 0,5ml n/10 HNO5 4 ml n/20 AgHO;
1 akt. PO, -Lsg.
2 ml n/20 NaCl 5ml 1%20 0,5ml n/10 ENOz - 4 ml 1n/20 AgROs
L et I'04 ~Leg. 13 inakt.P04 —le;g; 2 Man untersuche, ob zwischen Co™ “~Ionen und komplex
2= nﬁ;). :_:.,1 Zﬁl_{lﬁg(l)‘e(;,il;lniizkiﬂgg _3—1:85. R gebundenem Kobalt [00(11}13)6] 013 Austausch er-
2 ml n/20 NeCl 5ul E,0 0,5m1 n/10 HH034 L folgt.
1ml akt. 20,”>-Tsg. 3ml inekt.20, >-Leg.
2 ml n/20 NaCl 5mi Hy0 0,5ml n/10 HRO; LA
Iml ekt. 20, >-Tsg. 4nl inakt.P0, -Leg.

Der Po2-Austausch zwischen 1’04"3- und P207'4—Ionen

soll bei Siedetemperatur und verschiedenen pE-Wer-

ten der Ldsungen (pH 3,5 und 12) ermittelt werden.

Der Austeusch ist auf Grund der Messergebnisse in %
anzugeben.

+2

131

T T
g N

Frisch gefdlltes AgJ tauscht mit J
sung aus. Es soll der Mstausch in Abhdngigkeit von
der Temperatur und der Zeit bestimmt werden.

-Ionen der Lo-

PR R

5.4.6. Abhingigkeit der Phosphatadsorption von der Menge : Festes Cud tauscht ebenfalls mit JBl-Ionen einer
eines nichtisotopen Riickheltetriigers (Aufgabe 1.6.) wissrigen LUsung aus. Man priife die Anstanschge-
Vorlage: Fillungsmittel: nachtrigl.Zugabe: i schwindigkeit bei Raum- und Siedetemperatur.
2 ml n/20 NaCl 5 ml H,0 2ml n/20 AgRO; 1ml akt.PO4'3—Lsg.
®mm mnm nwm oaun n m own o omon oml n/zo KBr ::; 2. Literatur: (88, 89, 90, 91, 92, 93, %4, 95)
1ml axt.ro4'3-1.ag. 5
4ml n/20 KBr & 3, Zubehdr:
1nl akt.PO,” >-Isg. ; 5.1,
6ml n/20 KBr
1ml akt.PO, >-Teg.

Jodaustausch zwischen C

___—__—_———2
12 g NaJ (fest)

7 aktive NaJ-LUsung

Es ist darauf zu achten, dass die KBr-Ldsung immer vor der abs. Alkohol

aktiven Phosphatltsung mgegeben wird! Athyljodid (frisch destilliert)

Man stelle die Ergebnisse in Form von tibersichtlichen Ta- : 96 #iger Alkohol

bellen zusammen! 2 Scheidetrichter (150 ml)

3 Erlenmeyerkolben

5 Bechergléser (50 ml)

y_sJ und Nad (homogen
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2 gcnliffkolben NS 14 (50 ml)
2 Rickflusskiihler NS 14

3 pipetten (10 ml)

1 Thermostat

1 Pipette 25 ml

1 kompl. Messanordmng

3e2e Phosphoraustausch zwischen Ortho— und Pyrophosphor—

giure (homogen

1/100 n EBPO4-L65ung
1/100 n H4P207-I:iis.1ng
Pafferlsung (3,5 Mol Natrinmacetat + 1,5 Mol
Essigsiure/1)
Eadmiumitratldsung
sktive HzP'20,-Tosung (1 mlws 10° Imp./min)
verd. NaOH

verd. Ammoniak
CaClz—Lb'sung

pH-?apier

5 Becherglidser (100 ml)
2 Bechergliser (400 ml)
1 Pipette (1 ml)

1 Pipette (5 ml)

2 Pipetten (10 ml)

1 Witt'scher Topf

1 Fritte mit Zubehdr
Filtrierpapier
V2A-Schieber

Prenaband
Al-MeBschélchen

1 Bunsenbrenner

1 kompl. Messanordnung

3,3, Austauschversuch mit Kobalt-60 (homogen)

[cotm,)g] cls-Tosung (inaktiv)
00012-L65ung (radioaktiv markiert)

@ 50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9

Tl(N03)3—L63ung

verd. HCl

2 Becherglidser (15 ml)

1 kompl. Filtriereinrichtung
2 pipetten (1 ml)

Pilter

V2A-Schieber

Prenaband

Al-MeBschélchen

1 kompl. Messanordnung

5.4. Jodsustensch AgJ/NeJ (neterogen)
AgNO.j—L'dsung
NaJ-Losung (inaktiv)
NaJ-Losung (aktiv)
verd. HNO3
3 Bechergléser (50 ml)
3 Bechergliéser (100 ml)
1 kompl. Piltriereinrichtung
V2A-Schieber
Glasstébe
Prenaband
1 Kochplatte
Al-Me8schélchen
1 kompl. Messanordnung

3.5. Jodsustensch CuJ/Naj (heterogen)
AgN03-Lﬁslxng
cud (inaktiv)
verd. HNO3
NaJ-Losung (ektiv)
2 Becherglaser (25 ml)
1 kompl. Piltriereinrichtung
2 Bechergléser (200 ml)
V2A-Schieber
Filter

1043R002300240007-9
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Prenaband
1 kompl. Nessanordmung

4. Einfiihrung:

Wéhrend nach den allgemeinen Arbeitsme thoden keine Unter-
scheidung zwischen Atomen (Molekiilen) ein und desselben
Elementes - wenn sie im gleichen chemischen Zustand vorlie-
gen - mbglich ist, gelingt dies mit Hilfe radioaktiver Ny-
klide. So ist man unter Anwendung von Radionukliden in der
Lage, bestimmte Austauschresktionen zwischen gleichartigen
Atomen (Molekiilen) quentitativ zu verfolgen,

Unter einer Austauschreaktion versteht men einen chemischen
Vorgang, in dem die Atome eines bestimmten Elementes Zvi-
schen zwei oder mehreren chemischen Verbindungen desselben
Elementes austauschen. Als Beispiel sei der von HEVESY
schon 1920 unter Vervendung von 'l‘hB(szlz) untersuchte
:ijiaustausch zwischen Pb(I\'03)2 und 1>b(:12 in wdssriger Lo-
tauii:::gée:fn unterscheidet zwei Hauptgruppen von Aus—

a) homogene Austauschreakti
aktionen (z. B. Austeus
einer Phase) o

b) he.terogene Austeuschreaktionen (z. B. Austausch
zwischen verschiedenen Phasen (fliissig/fest)).

Ei g
n_homogener Isotopenaustausch kann nach der allgemeinen

Gleichung erfolgen:

Ac + 30" == ac* |, g

Dabei ist ¢* ein redioaktives Atom v

N ie Austauschre
setz gehorchen. Bezeichnet m
(Mol/Iiter (ac) +(ac¥

ACT) = a;

el )= a5 (B0) + (Bc¥) = p; (ack) = x
N : ¥s So kann nach gder folgenden Bezi
ustarschkonstante R berechnet werden

on C. Man hat festge-
aktionen einem Exponentialge~
an die Konzentrationen

ehung die

194
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ab x
Rt:—ml’ﬂ(l'i:‘)

Menge der zwischen A und B ansgetauschten Atome ¢
(Mol/1.sec)
Zeit des Austausches
Konzentration von C (aktive plus inaktive) in der
A-Form (Mol/1)
Konzentration von € (aktive plus inaktive) in der
B-Form (Mol/1)

= Konzentration ddr radioaktiven C* in der A-Form zur
Zeit t©

= Konzentration der radioaktiven C* in der A-Form
nach sehr langer Zeit

Die Austesuschreaktion ist dann vollstiindig, wenn die Akti-
vitdten von 1‘.(};‘c und BC* gleich sind. Die Zeit, in der
die Halfte des Austausches vor sich geht, nennt man die
Halowertzeit des Ionenaustausches (tl/z). Sind die Konzen—
trationen a und b bekannt, und werden x und X, experimen-
tell bestimmt, so lisst sich R ausrechnen., Besonders ein-
fach gestaltet sich die Berechnung, wenn man [1 - (2/%g0)
auf halblogarithmischem Papier gegen t auftrégt. Aus der
erhaltenen Geraden ldsst sich die Halbwertzeit ('cl 2) der
Austauschreaktion graphisch ermitteln. Damn ist xA,: 0,5,
und man kann eine vereinfachte Beziehung anwenden:

ab 0,693
R = L a032
B+ 0 t1/2

Erfolgt der Austausch nach einer bimolekularen Reaktion,

so ist

R=1k (ad) = 22% - 05093 ij:
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X = 05693
(a+b) 1;1/2

0,693
bzw. = ——t,
t1/2 k (a + b)
k ist eine Konstante und ist im Falle einer bimolelmlaren
Reaktion konzentrationsunabhingig.

PBiir heterogene Austauschreaktionen ist das Exponentialge-
setz nicht ohne weiteres anzuwenden, da der Austausch von
verschiedenen weiteren Faktoren wie Rekristallisation,
Selbstdiffusion usw. abhéingt. (Ndheres ist aus der Spezial-
literatur zu entnehmen.)

5. Arbeitsanleitung:
5.1. Bestimmung des Jodaustausches zwischen C,H.J und NaJ

(homogen)

Zu einer konzentrierten Ldsung von 12 g Natriumjodid wird
trigerfreies Nag131 (etwa 2 . 10° Imp./min) gegeben. Man
mischt gut durch und stellt durch restloses Eindampfen die-
ser Losung markiertes NaJ in wasserfreier Form her. 60 g
frisch destilliertes Athyljodid werden zusammen mit 8 g des
Natriumjodids in 200 ml absolutem Alkohol geldst. 25 ml
dieser Ldsung gibt man in einen Jenaer-Glas-Kolben und
kocht 30 min am Riickfluss. Unter diesen Bedingungen wird
restloser Austausch der Jodatome erreicht. (Aus dieser Ans-
tauschreaktion wird xoq ermittelt!!) Den Rest der Losung
teilt man in zwei gleichgrosse Fliissigkeitsmengen. Einen
Teil lésst man bei Zimmertemperatur stehen, wihrend der
andere in einem Thermostaten anf 40° C erwdrmt wirde In
Absténden von je 15 min werden beiden Losungen je 10 ml
entnommen. Jede dieser Proben (10 ml) soll dann in einem
Scheidetrichter mit 100 ml dest. Wasser gut durchgeschiit-
telt und das Kthyljodid (untere Schicht) abgetrennt wer-
den. Mit 96 %igem Alkohol wird das abgetrennte (}2H

5J ge—
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165t (Gesamtvolumen 15 ml) und in einem Fliissigkeitszéihl-
rohr zur Messung gebracht., Die Austauschreektionen sollen
auf diese Weise 2 Stunden (8 Proben je Ldsung) lang ver-
folgt werden.

Der am Riickfluss behandelten (25 ml) Probe werden nach dem
Erkalten ebenfalls 10 ml entnommen. Sie werden wie oben be-
handelt und zur Messung gebracht. (Zéhlrate fir X oo )
Nachdem die Ziéhlraten der einzelnen Proben ermittelt sind,
rechnet man [1 - XT aus und trégt die Werte auf halblo-
garithmischem Papier (1 Potenz) gegen die Zeit t (min) auf.
Die Eonzentrationen x und x_ kinnen durch die Zdéhlraten
ersetzt werden. (Die Zéhlraten sind den Jl?’l-Konzentratio—
nen proportional.)

Aus den erhaltenen Geraden wird 1:1/2 graphisch ermittelt;
die Werte fiir k werden berechnet nach:

_ _0,69
k= (a+b) ¥l/2 *

In welcher Vieise ist k temperaturabhingig?

Bei einer bimolekuleren Reaktion is k konzentrationsunab-
hingig. Man priife, ob der Anstausch nach

* X
02H5J + Fad — 02H5J + NaJ

bimolekular verliuft. Hierza filhre man eine weitere Ver-
suchsreihe mit anderen Kad- und CZHSJ-Konzem:rationen bei
40° ¢ durch.
Es werden 4 g NaJ und 40 g CZHSJ in 100 ml abs. Alkohol
geldst und, nachdem 25 ml zur Behandlung am Riickfluss ent-
nommen sind, der Austauschvorgang bei 40° C gensaun wie
oben (Probenentnahme in Abstédnden von 15 min) iiber 2 Stun-
den verfolgt. X ee Wwird hier ebenfslls aus der 30 min ge-
kochten Losung bestimmt. Nachdem tq /o graphisch grmitfelt
ist, sollten sich dieselben k-Werte wie oben (40° C Losu.ng)
errechnen lassen! (Infolge des nicht ganz igealen Verhal-
197

50-Yr 2013/09/12 : CIA-RDP81-01043R002300240007-9



Declassified in Part - Sanitized Copy Approved for Release

tens der Losungen schwankt k etwas!!) Der Nullwert des
Plilssigkeitszihlrohres ist nach jeder Messung zu priifen!!
Die wissrigen sowie organischen Riickstéinde sind getrennt
zu sammeln!

5.2. Austensch zwischen PO,_3- und P297-4—Ionen in Abhlin—
gigkeit vom pp-Vert (homogen)

In drei Bechergliiser (100 ml) werden je 20 ml Ortho-, 10 ml
Pyro- und 1 ml aktive Orthophosphorsdureldsung gegeben. Man
stellt nun die einzelnen Ldsungen anf verschiedene pH-Werte
(1. Losung Pg 3; 2. Losung py 5; 3. Losung py 12) ein, Die
Losungen werden erwdrmt und 30 min lang bei 100° ¢ gehal-
ten. Nach dem Erkalten gibt man zu jeder Probe 5 ml der Es-
sigsdure + Natriumacetat-Pufferlisung und fdllt die Pyro-
phosphorsiure darch tropfenweise Zug.abe einer Kadmiumni-
tratlésung als schwerldsliches Cd-Salz aus. Es wird file
triert und die Orthophosphorséure mit CaCIZ-Lﬁsung und ver-
diinntem Ammoniek ansgefiéllt. Die Niederschldge werden mit
dest., Wasser gewaschen, getrocknet, mit Prenaband auf V2A-
Schieber geklebt und die Zdhlraten ermittelt.

5.3. Austausch zwischen Cot ~Ionen und komplex gebundenem

Kobalt (homogen)

1 ml Kobalthexamintrichlorid-Losung und 1 ml einer radioak-
tiv markierten COClz—Lﬁsung lésst man in einem Becherglas

2 Stunden bei Zimmertemp. stehen. Iurch tropfenweise Zuga-
be einer Tl(N03)3—Lb‘sung, wird das [Co(NH3)6] 013 alsg
(‘.30(11113)6 T1Cly ansgefdllt. Man filtriert, vischt mit
verd. HCl und bringt den Niederschlag zur Messung. Zum Ver-—
gleich wird 1 ml der 00012-Liﬁsung in einem Al-MeBschélchen
eingedampft und der Riickstand gemessen. (100 % der Aktivi-

tdt.) Wieviel % des Kobalts huben in dieser Zeit ausge-
tauscht?

Rilckstidnde sammeln!!
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5,4, Jodanstausch zwischen festem AgJ und Jodionen einer
Losun heterogen

1 g NaJ (bzw. KJ) wird in 50 ml dest. Wasser geldst. Man
sduert mit verd. I:I'NO3 an und fdllt das Jod durch tropfen-
weise Zugabe von verd. AgN03_Ltisung als Agd aus. (Ein Ag-
Tonen-Uberschuss ist 'mglichst zu vermeiden.) Der Nieder-
schlag wird ebfiltriert, mit verd. HNO3 und dest. Wasser
gewaschen. Je 1/3 des AgJ bringt man neben 9 ml Wasser und
1 ml aktiver NaJ-Ldsung in je ein 100 ml Becherglas. Mit
Glasstdben wird gut geriihrt, so dass das Silberjodid in
fein verteilter Form vorliegt. Wdhrend eines der drei Be-
chergldser etwa 1 Stunde bei Zimmertemperatur stehen
bleibt, werden die beiden anderen Lisungen zum Sieden er-
hitzt. Nach 15 bzw. 30 min Siedezeit trennt man durch Fil-
trieren die AgJ-Anteile ab. Es wird mit }{N03-—ha1tigem Was~-
ser gewaschen. Die Niederschldge werden unter einem Glok-
kenzéihlrohr gemessen. Die Filtrate sZuert man mit verd.
}mo3 an und fdllt das J~ mit AgNOa—L‘o'sung aus. Die Nieder—
schliége werden wie obven filtriert, gewaschen, anf V2A-
Schieber geklebt und zur Messung gebracht,

Man gebe den Jodaustausch in % bezogen auf eine bestimmte
Zeit und Temperatur an.

5,5. Jodaustausch zwischen CuJd und J~-Tonen (heterogen)

In zwei Bechergléser werden je 0,5 g CuJ, 1 ml einer radio-
ektiv merkierten NaJ-Losung und 9 ml Wasser gegeben. Ein
Becherglas lésst man bei Zimmertemperatur stehen, wihrend
das andere auf Siedetemperatur (100° C) =z bringen ist.
Nach 30 min Austamschzeit wird filtriert, gewaschen und
getrocknet. Man klebt die CuJ-Proben auf V2A-Schieber und
ermittelt die Zihlraten. Aus den Filtraten f#llt men das
Jod als Agd aus, filtriert, trocknet und bestimmt die Z&hl-
raten wie oben.

Die Austauschgeschwindigkeit ist bei Raum- und Siedetempe~

ratur anzugeben,
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pabelle 23 Rechentafel fiir 64-fach-Untersetzer
64 O 100 200 300 400 500 600 700 800 900

i - 54128192 256 320 384 448 512 576~ 00
Tabelle 1: Master einer Messtubelle"‘) i 4 2. o 253_ ggg' ggé iig 2}25 277'67 gg
2 . . 3
: 1 22 jigg' igg 227' 321° ?585' 249 212 577° 92
o 7 180 Tap-/aia » 259 323 387 451 515 579 20
i . 23- )igji ig?)' 259" 323° ggg' 22% gig gz’g %
: 196 260 324
t i ' G dn e ow imoan o ¥
(min) g Diff. ' - 69 133" 191 2 96 451 TSI 60 40
32 2T 3% 125 - %8y @
. . . . 563+ 327° 3010
Y‘ 13 8 13 %2 290 261 328 302 456 20 st 32
2 - .
26 o6 e : 1 TET e a0 TRe 329+ 395" 457" 521 5% &0
1 o 73 LT 2 28 3 8 522 586 24
i 2 . . - 3
8 11° 7%' 1%9' 203° 267° 331° 395° 459 522 gg’g :'{%
i 5 76 140 204 268 332 396 460 5
: m—n""TG”Tm T 40" 504" 068" 552 596" 460" 524" ‘55'58 TM
; ST 77 141 205 269 335 31 461 525 589 o-s-
: B 1, o 142, 206 270 334 398 482 2R,
. : 2 1 T HT 28'67. gg ggé ggg 263 521 591
' 2 1 64 528 592
7 oo st 3 : 208 272 336 400 464 . 592,
Die Messtabelle ist Je nach Aufgabenstellung zu erwei- 3 5% 16 gg %ﬁ So8* 272° 336" 432 26‘; g%g gg% 24
tern baw, ebzuindern; der Nullwert 2, ist wihrend einer : M ; i‘g, ggg' ’22:;%. ,;%:;. 101' R 23
Messreihe mehrfach zu kontrolli . : 8 : . : . 21 o 4o%- 250" 232
| s
: 0
- i 32 23 84 115 212 272 %34(9) 404 igg gg% ggg gg
Z¥ = zihlwerkablesung ] 33 21 sg 129 313 2313 221 3:05 4 532 ggg 1
: 0 53
(AamAn.fang und E am Ende einer Messung) 35 22 86 150 214 278 21’25 18'51 :771 234 2% 40
Differenz ger ZW-Ablesungen X
Einzelimpulse,

64-fach-Untersetzer; U, = 1234 V3

f
J
it
5

TAPAEA 8 s oy,

Diff. =

5% 53 87 151 215 279 3
3 516 280 344 408 iz, 2%, &0, 96
die im U 38 24 B8 102, 216+ oe0s  344; 408 4T2: 536 S0
ntersetzer stecken 352 85 5 i 0
Impulszahl = (Diff, x 64) + Us

us =

m =

374 53

o154 21 82, 546 4 0, .

5 36~ Jor 134 218 2827 346 4107 4T3 %

43 27° 91 1557 219" 285° AT 4 op—Zi5—b0t
4268 92 156 220 284 . 415 478" Ba0c 604" 80
45 28 92° 1567 2207 284° 41 477 541 605

46 29 93 157 221 ggs 413

314 410 242, .
30 94 2 . 220, a4e 4780 542" 606
. - 15g° 222° 286" 350" 4 607
45 3 38130 %5 a1 551 415 419 543
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50 32 06 160 224 388 352 416 480 544 608 00 pabelle 3. Abschirmdicken in cm fiir eine spezifische Dosis-
4 Jeistung von 50 mr pro Tag bei 3 -S;:rahlung {1 9 —quent pro

52 33 97 161 =225 289 353 417 481 545, 609. 28 Zerfallsakt.
53 33° 97° 161° 225° 289° 353° 417° 481° 545° 609° 92 (Rach GAMERTSFELDER, umgerechnet v, L.MEYER-SCHUTZMEISTER. )

90" 354" & Y
55 35 99 163 227 201 355 419 483 547 611 20 fmoraie in HeV
56 35° 99" 163" 227° 291" 355° 419° 483" 54 © 611° 84 ¥ -Energie in e
4 4 0,5 0,8 1,0 1,5 2,5 3,0

2
35 37 ioi- 162 5%3. 533 337 13- dge- 333 &3 1%
éE tivitdt
2 5 4 287 22T —ie 04 8) Kk Erforderliche Bleidicke in cm bei 1 m Iuftabstand

3 0 251 295 42
62 39" 103* 167" 231° 295" 359 423 487° 551° 615° 68 10 mC
63 40 104 168 232 296 360 424 488 552 616 32 20 mC
2 9 3 4247 4 5 50 mC
65 41° 105° 169° 233 297° 361° 425° 489° 553" 617° 60 100 mC
66 42 106 170 234 298 362 426 490 554 618 24 200 mC
427 T I70T 234 8" 3 4267 490" 554 500 mC
68 43° 107° 171° 235° 299° 363" 427" 491° 555° 619° 52

69 44 108 172 236 300 364 428 492 556 620 16
0 44 4 5 3,22
11 45109 173 237 301 365 429 493 557 62l 44 3,63

72 46 110 174 238 302 366 430 494 558 622 oe <
73 46° 110" 174° 238° 302° 366" 430 494 558' 622°

495 559

75 48 112 173 240 304 368, 432, 436 580 624 o b) Abstand
76 48' 112° 176" 240' 304' 368° 432° 496° 560° 624" 6 +

33 497 5 +

78 49_ 113° 177° 241' 305 369° 433" 497° 561° 625° 92
79 50 114° 178" 242° 306° 370" 434" 498° 562° 625" 56 -
51 115 179 243 307 371 435 499 563 697 50
8L 51" 1157 179" 243" 307" 371" 435" 499" 563" 627" 64 Z
82 52 116 180 244 308 372 436 500 564 628 48
8 117 181 225 309 373 437 501 565 629 12

2 43
85 54 118 182 246 310 3Th 438 502 566 630 40
86 55 119 183 o247 ik 439 205 567 63y on ] Sta.- 1,22
88 56 120 184 2?8 312 '33'75 440 504 2 S5td.- 0,81
td.~ 0,41
89 26,3207 loi: 2d8: S1at 576 4407 Sod- 36 8 S6a: 0200
9057 131 M M VA T 50— 24 Std.+ 0,65
o 28 Iz 510378 442 506 5 73
92 587 122 186 T 378" 442" 506" 57 6 FTu)
93 59° 123 207 o
94 60 124 T188_ 252 316 4 508 e _ d) Absorbermaterial
95 60° 124° 188° 252° 316° 508* 80 i b 1.00 1.00
9% s 125 1oy 255 11 31 5 509 44 i To 268 211 LTS 1 5 b
: 210 05 A 7,71 5,43 5,1 ) 12155
9% - Toe- 190° 254° 318" 382° 446° 510° ’ 9 11,20
99 63 127 191 255 319 383 2‘5{7 E%i’ ;E | Hy0 17,80 12,50 11,15
Z 92256320 %64 445 50 55 ‘ % oder Beton
64 o0 100 200 300 400 500 600 700 i Werte fir 0,2 und 6,0 MeV fehlen hier.

0,44
0,02
0,50
0,91
1,33
1,86
2,27

2,69 +12 07 +12, 63

+13,98 +14,59
+15,43 +16,08

L R
R R R
+HFFrEE

Schutzwinde

Die Tabelle gilt streng nur fur grossfléchige
bei engem Strahlenbiindel.
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Im DEUTSCHEN YERLAG DER WISSENSCHAFTEN
sind bisher auf kernphysikalischem Gebiet folgende Titel erschienen:

ARDENNE, M. v,

Tabellen der Elektronenphysik, lonenphysik und

Ubermikroskople
Band I: Hauptqebiete
and B "IDS?:Slevulvlelcnl\bb fex8% Ln. . . . . DM 724,—
Band II: Randqehme und Hilfsqebiete

XII/617—1368 S., mit vielen Abb,, Lex &% Ln. . . . DM 92,—

Das Buch bringt mit kurzem K die wichtigsten Formeln, Element
vortrige, . 4
Daten und Stoffei haften in Tabellenf

ARDENNE, M. v
Tabellen zur angewandten Kernphysik
VIII/139 S., mit vielen Abb., Lex 8%, Ln. . . . . . DM2480

Die Zusummcnslellunq hesdmrin}u sich au'{ einige Schwerpunklu wic Indika-
sotopen
Mehtechnik, lndnkntorenmelhuda mit smbnlnn lsnlopen und Reaktorledmnk

KORSUNSKI, M. 1
Isomerie der Atomkerne
VIII/347 S., 134 Abb., 34 Tabellen, Gr. 6%, Ln. .. ... DM33,60

Aus dem Inhalt: Die Kem-Isomerie des Broms — Me!hoden zum Nachwel:

der Isomerie und ihrer [ — Uber die L

bxlen Zustandes — Die Bestimmung der OIdnung der Mulnpnln!( eines iso.
n Ub — Die somerie und

Sd\alznmodell

SCHPOLSKIL, E W.

Atomphysik
Teil T: XI/444S., 226 Abb, Gr 8, Ln. . . . . .. . . DM19—
Teil I+ XI/638 S., 474 Abb., Gr. 8% Ln, . . . « <. . . DM4240
Der erste Band enthalt die i llen Grundl, der A heorie und
der Quantenphysik und endet mit der B h der Wellencit
der Materie.
Im zweiten Band wird cine systematische Darlegung der Grundlagen der
Quantenmechanik bei dem Aufbau der Eleknonenhi!llen des Amms glcgcban
Ungefahr die Hélfte dieses Bandes ist den A k und den
dber kosmische Strahlen gewidmet,

WEISS, C. F.

Rcdlocktlvo S'undurdpr&purﬂh 3 Auflage
Eil llung und Aktivi
225, 63Abb.,GrB"Ln e . DM 18,60
Diese M hie gibt eine umf; d leil lux dle kti: A:ben
o ot el e

Hertelung: hoden der cinzell nkhven Isotope werden ausfihrlich
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